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Esta invencién se refiere a un procedimiento para

preparar un género no tejido aglomerado. Con independencia
de lo indicado en la memoria, el objeto de la patente soli-~
citada se concreta en las reivindicaciones, menos amplias,
por cuanto incluyen un objeto Unico, que la invencién descri

ta en el cuerpo de la descripcifne — — = - = = = = = = ~ - ~

Se conoce el uso de N-metilol-acrilamida en copolf
meros gue han de usarse para ligar (o aglomerar) géneros no
tejidos, y fraguar el ligador (o aglomerante) en el género
calentando el género impregnado con el mismo, con un catali-
zador 4cido apropiado, para acelerar el enlazamiento trans-
versal del ligador hasta una condicién insoluble sobre el gé
nero. Cuando se hace esto, sin embargo, el género ligado se
vuelve marcadamente menos ficilmente humedecible que la masa
fibrosa que se utiliza en la preparacién del género ligado.
En consecuencia, hay una repulsidn al sgua indeseable en la
masa ligada, 1lo que la hace relativamente inapropiada para
usarla como tela de fregado o trapos, en la remocién y reco
leccién de liquidos, como en el caso de implementos de lava~

do, en las cocinas domésticas o en el lavado de vehiculos. -

Se han hecho intentos para subsanar estos inconve-
nientes seleccionando el agente activo de superficie en la
polimerizacién por emulsién de los monémeros, para producir

el ligador, y adicionando un agente humectante al medio de
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impregnacidn mediante el cual se aplica el ligador al géne~
ro no tejido o a la composicién que se convierte en un pro-
ducto celular. Sin embargo, tales recursos se interfieren
con la remocién de lfquidos acuosos cuando tales géneros se
usan para secar superficies himedas produciendo manchas del
1fquido sobre la superficie y, en la mayorfa de los casos,
sirven s6lo para una sola utilizacién, debido a que el agen
te-activo de superficie o humectante se elimina durante el

Primer USO. = = = = = = = = = = = = = w = = - - e - -

Segdn esta invencidén, se modifica un copolfmero 1i
gador, propiamente dicho, para que incorpore un componente
que proporcione absorbencia mejorada y, al mismo tiempo, per
manezca en el ligador de modo que no sea removido durante el
uso, enjuague o lavado del drtfculo celular o género no teji
do. La invencién proporciona un método para preparar un copg
1fmero aglomerante, que contiene meros (en esta memoria se
utiliza la expresién "meros" -"mers", en inglés- como equiva

lente a "unidades monoméricag") g = = = = = = = = e

a) al menos un mondmero alfa,beta-monoetilénicamen
te insaturado que contiene un grupo amino en el cual el 4to-
mo de nitrdgeno estd unido a un dtomo de carbono dé un ani~-
1lo de 1,3,5-triacina, un grupo carboxilamida o un grupo
ureldo, estando substitufdo el dtomo de nitrégeno de tal gru
po amino, carboxilamido o urefdo por un grupo metilol o alco

Xioximebtilo; = o = m m o o o e e e - e e - - - -

b) al menos un mondémero alfa,beta-monoetilénicamen
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te insaturado, en forma de 4cido o de sal, que tiene un gru-

po 4cido que contiene azufre y gue no contiene dtomo de ni~

trégeno b4sico; y, opcionalmente, — = = = = = = = = =.c ~ =

c) al menos otro mondmero alfa,beta-monoetilénica~-
mente insaturado que no contiene 4tomo de nitrégeno bdsico,
caracterizado porque comprende copolimerizar los comondémeros
adecuados y, en su caso, tratar el copolfmero as{ formado pa

ra introducir uno o mds de dichos gruposS. — -« = = = = = - -

El mondémero monoetilénicamente insaturado que con-
tiene nitrégeno N-metilol- o N-alcoximetilsubstitufdo impar-
te cualidades de termofraguado sl copolimero y puede sarvir
también para ligar quimicamente el ligador a las fibras de
un género no tejido o a cualquier refuerzo fibroso en un pro
ductc celular elaborado a partir del ligador. ELl mondmero al
fa,beta-insaturado, que es copolimerizable cbn el mondmero
que contiene nitrégeno, tiene preferentemente un grupo dcido
de azufre fuerte que presenta un pKa de 3,5 o menos. Este 1l
timo componente sirve para impartir absorbencia y rehumecta-
bilidad. E1l componente monomérico (¢c) del copolfmero ligador,
si est4 presente, que no contiene 4dtomo o grupo nitrégeno bd
sico es a lo sumo moderadamente hidrofébico de modo que este
componente no supera la hidrofilicidad del segundo componen-—
te mencionado y produce en consecuencia una reduccién excesi

va de las caracter{sticas de absorbencia y humectabilidad., -

Por 4tomo de nitrégeno bdsico, se pretende identi-

ficar al 4tomo de nitrégeno en un grupo amina ordinario (pri
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maria, secundaria o terciaria). Tales grupos son normalmente
de cardcter bdsico. Esta definicidn excluye el £tomo de ni-
trégeno de un grupo amida de 4cido carbox{lico y el de un

grupo urefdo o carbamido, = = = = = = = = = - - - - - - -

Para el primer componente pueden utiligarse varios
mondémeros que contienen un 4tomo de nitrégeno substitufdo
con al menos un grupo metilol o metoximetilo. M4s especifica
mente, el monémero que es dtil aquf contiene un grupo carbo-
xamido, un grupo urefdo o un grupo amino en que el 4tomo de
nitrégeno estd unido a un 4tomo de carbono del anilloe de
1,3,5-triacina. El nitrégeno del grupo carboxamido, ureido 0
amino estd metilolado para fijar al menos un grupo metilol
al 4tomo de nitrdgeno y, si se desea, el derivado N-metilol
se convierte en el derivado N-metoximetil-substitufdo corres
pondiente, todo de manera convencional; Ejemplos de mcnéme-
ros que contienen grupos carboxamido son los derivados de
las amidas de 4cidos monocarboxflicos monoetilénicamente in-
saturados y los 4cidos dicarboxflicos que tienen un grupo de
la férmula H20=C<:f, tales como los derivados N-metilol- y
N-metoximetil-substitufdos obtenidos de la acrilamida, la me
tacrilamida, la maleimida, el 4cido maledmico, el 4cido ita-
e¢bnico, la crotamida, la fumarimida, el 4cido fumardmico, la
acriloxipropionamida, y asf por el estilo. De éstos, los mo-
némneros preferidos son los que tienen un grupo terminal de

la férmula H20=C<:f, tal como la acrilamida y metacrilamida.

Son también deseables los derivados N-metilolados

o N-metoximetilo de mondmeros etilénicemente insaturados que
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contienen grupos urefdos. Ejemplos de tales mondmeros uref-

dOS S0N: = = = = = ;= = e . . - = .

Compuestos de la férmula

H,C=C(R) ZAN(R3) CXNR 'R2 (1)

5. en donde R es H, o metilo
0 0

’

A es un grupo alquileno que tiene 2 a 8 4tomos de

carbono,

10. R3 se selecciona del grupo que consiste en ¥, gru=-
pos alquilo que tengan de 1 a 4 4tomos de carbono, grupos hi
droxialquilos que tengan de 1 a 4 4tomos de carbono y grupos

alcoximetilos que tengan de 2 a 5 4tomos de carbono, - - - -

X es oxigeno o azufre,

15. R*, cuando no est4 directamente unida a‘R2

es H,
fenilo, metilbencilo, bencilo, ciclohexilo o alquilo que ten
ga de 1 a 6 4tomos de carbono, hidroxialquilo que tenga de 1
a 6 4tomos de carbono, N-alcoxialquilo que tenga de 2 a 6
4tomos de carbono; R2, cuando no estd directamente unido a R

20, es H, fenilo, metil-bencilo, bencilo, ciclohexilo o alquilo
que tenga de 1 a 6 4tomos de carbono, y R' ¥y Rz, cuando es-
tdn directamente unidos entre sf, pueden ser el residuo mor-
folino -02H4062H4—, el residuo piperidino ~(CH2)5—, 0 el re-

siduo pirrolidino -(CH2)4-, siendo al menos uno de los radi-
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cales R, R%, y R3 metilol o metoximetilo, - — — — = —— - -

Ejemplos de estos compuestos incluyen: = = = = = -

N-metilol-beta~ureidoetil-vinil-éter,
N-metilol-beta~ureidoetil-vinil-sulfuro,

5. N-metilol-beta~tioureidoetil-vinil-éter,
N-metilol-beta-tioureidoetil~vinil-sulfuro,
N-metilol~beta~ureidoetil=acrilato,
N-metilol-beta-tioureidoetil-metacrilato,
N-metilol-Nf-~(beta~ureidoetil)acrilamida,

10. N-mgtilol-Nt-(beta-ureidoetil )metacrilamida,
N-metilol-N'-beta-metacriloxietil-urea,
N-metilol-Nf~metilol-N'-beta-acriloxietil-urea,

N~metoximetil~N!~beta~viniloxietil-urea.

Entre los mondémeros que contienen urefdos son tam-
15. bidn totalmente eficaces los que contienen un grupo urefdo

cfclico de la siguiente férmula II, = = = = = = = = « = = =

e -

En donde A y X son como se definié anteriormente.
Los compuestos ureidoé cfclicos preferidos son los que contig

nen el grupo
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Que puede llamarse el grupo N,N'-etilenurefdo. - -

En las férmulas II o III, uno de los 4tomos de ni-
trégeno estd conectado a un radical polimerizable, monoetilé
nicamente insaturado, y el substituyente sobre el otro nitré

geno puede ser metilol o metoximetilo, = = = = = = = = w =

Muchos otros mondémeros monocetilénicamente insatura
dos contienen grupos urefdos ciclicos y son eficaces para
producir el componente (a) del copolimero preparado segin la
invencién. ILos compuestos de las siguientes férmulas, en las

cuales Y representa el grupo de la férmula II anterier y R4

es metilol o metoximetilo, son tpicos: = = = = = = = = = ~
H,c=CHYR* ()
H,C=CHRAYR V)

en donde X y A son como se definid anteriormente.

0

H,C=C(R)CZAYR* (VI)

En donde R se selecciona del grupo que consiste en
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H, ¥ CH3, Z se selecciona del grupo que consiste en -0- y
NR5, selecciongdndose R5 del grupo que consiste en H, ciclohe
xilo, bencilo, ¥y un grupo alquilo que tenga de 1 a 6 Atomos

de carbono, y siendo A como se definid anteriormente. ~ - -

0
"
H20=C(R)CNR°CH2YR4 (VII)

En donde R, Y, R4 son como se definieron antes, y
R es H o un alquilo que tenga de 1 a 12 4tomos de carbcno;

0 0

L "

H,0=C(R) COCH,CNROAYR* (VIII)

en donde R, R°, 4, ¥ gf son como se definieron an-

Los 4cidos 4micos insaturados N-/ omega-(1,3~ciclo
diazolidin-2-onil)alquil /~ substitufdos, sus ésteres y las
imidas cfclicas ensefiadas y reivindicadas en la patente estag
dounidense N2 2,980,652, son también dtiles, Estos compues-
tos no son fécilmente representables en su alcance genérico,
por una sola férmula. Los 4eidos son aquéllos en los cuales
el dtomo de nitrdgeno del 4cido maledmico, el 4cido cloroma-
ledmico, el fcido fumardmico, el 4cido itacondmico el 4cido
citracondmico, se substituye por, y estd directamente unido

a un grupo de la férmuls

~A-N//A:>NR4 (VIII A)
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en donde A, X ¥y R* son como se definié antes. - -

El 4cido dmico N-substitufdo, y los ésteres deriva

dos del 4cido maledmico, son tfpicos y tienen la siguiente

férmula gendricat = = = = = = = = = = - - .. - - - -~

0 0 A

R20C—CH=CH-C~NHA-N ~ \NR4 (IX)
\ /

5. en donde A, rt y X son como se definid anteriormen
te, ¥ R2 es un grupo alquilo que tenga de 1 a 12, preferibleg
mente de 1 a 4 4tomos de carbono. Las imidas cfclicas inter-

nas, derivadas del 4cido maledmico que son Utiles aquif, tie-

nen 1la FOImMULA: = = = = = o m = = = = - - - - - - - -
0
"t A
HC-C )
] N—A—N/ N\ gt (X)
HC~G N
I c
0 Li]
X
10, Los monoésteres de 4cido dicarboxflico insaturado
de un compuesto de la férmula: = -« = = = = = = = = = = = = =
A

N
HOA'~(0A) _.-N NR (X1)
n-1 \\\\d///’

0
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en donde A' es un grupo (02-08) alquileno, n es un

nimero entero que tiene un valop'de 1aid, y4A y R4 son, co-
mo se definié antes, derivado del 4cido maleico, fumériéb,
clordmaleico, itacdnico o citracénico. Puede también usarse
5. el bencilo, el ciclohexilo y alquilésteres (01-06) de cual-
quiera de los monoésteres descritos antes, que se exponen en
la patente estadounidense 3.194.792. Los ejemplos especifi-~

COS INClUyen: = = = = = = = = = = = = = = o m me e e em we o

Maleato 4cido de metilolado beta-(N,N'-etilenureldo)eti

104 lo,

Fumarato dcido de metilolado beta~(N,N'-etilenureido)

etilo,

Fumarato de metilolado-metil-beta-(N,N'-etilenureido)

etilo,

15 Fumarato de metilolado-beta~(N,Nt-etilenureido)etilo.

Ejemplos adicionales ilustrativos del tipo carboxa
mida, incluyen las de la patente estadounidense 3.274.164,

que tienen la férmula general = = = = = = @ = = = =« = - = =

H2C=CHCH2CHZCOT-(CHZOR)n

(H) 2"'n
20. en AONAE: = = = = = = = - - . - -

R se selecciona del grupo que consiste en H y al-
quilo que tenga de 1 a 18 4tomos de carbono, y n es un nime-

ro que tiene un valor promedio de cerca de 0,8 a 2,0, y pre~
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feriblemente un valor promedio de cerca de 1. = = = = = = =

Ejemplos especi{ficos de los compuestos representa-

dos por las varias férmulas III a XII dados antes incluyen:

A.

C.

E.

Férmulas III y IV

N-vinil-N*-metilol-N,N'-etilenurea

N-vinil-N'-metoximetil-N,N'-etilenurea

Pérmula V

N-viniloxietil-N'-metilol-N,N'-etilenurea,
N-viniloxietil-N'-metoximetil~N,N*-etilenurea,

N-viniltioetil-N*-metilol-N,N'-etilenurea.

Férmula VI
N-(beta-metacrilamidoetil)-N*t-metilol~N,N!'~etilenurea,
N-(beta~acrilamidoetil)~N'-metoximetil-N,N'-etilenurea
N-(beta~acriloxietil)-N'-metilol-N,Nt-etilenurea
N-(beta-metacriloxipropil)~-N*-metilol-N,N*~propilenurea
N-(beta-acriloxietil)~N'-metoximetil-N,Nt-etilenurea

N-(beta-acriloxietil)-N'-metilol~N,N'~etilentiourea

Pérmula VII

N-acrilamidometil-N*-metilol-N,N¥-etilenurea

N-acrilamidometil-Nf-metilol-N,N!-propilenurea

Férmula VIII

N-/ beta~(alfa-acriloxiacetamido)etil/-N*-metilol~N,N'~

~etilenurea
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N-/beta-(alfa-metacriloxiacetamido)etil/~N*-metilol,N,N*-

(W

i

-etilentiourea

N-/beta-(alfa-metacriloxiacetamido)etil/~Nt-metilol-N,N*~

~gtilenurea

F., Férmulas IX, X, XI, y los compuestos relacionados de
otros 4cidos dicarboxf{licos insaturados-
N-/Beta~(beta~carboxiacrilamido)etil/~-N*-metilol-N,N'~eti

lenurea
N-/Beta~(beta~carbometoxiacrilamido)etil/-N'-metoximetil-

~N,N'~etilenurea
N-/Beta-(beta~etilcarbonil)-acrilamido)etil7-N"'-metilol-
~N,N'-etilenurea
N-/beta~(carbometoxiacrilamido)propil/~N*-metilol-N-N*t~
~propilenurea
N-/beta~(beta~(metilearbonil)acrilamido)etil/-N?-metoxi~
-metil-N,N'-etilenures

Metilolado 1-/2-(beta-trans-carbometoxiacrilamido)-etil/-

~imidagzolidinona~-2 (Véase Ejemplo 5 de la Patente 2.986.652).

G. FPérmula XII

El mds deseable de estos compuestos es el N-meti-

lol=, y el M-metoxi-metil-4~pentenamida, - = = = = = = = = =

Las N-metilol-, o N-metoximetil-substituldos-amino
triazinas, en las cuales el grupo amino asf{ substitufdo est4

unido a un 4tomo de carbono de un anillo 1,3,5-triazina, que
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contienen un substituyente insaturado etilénicamente, que

tienen un grupo Hy,0=C <, pueden también usarse como componen
te (a) del copolfmero preparado segin la invencién. Pueden

tener la férmula general = = = = = = = = = = = = - ——— -

XIII
SNy » (XIII)

en donde n es 0 6 1,

R° se selecciona del grupo gque consiste en H,
CH20H Yy CH200H3,
R! se selecciona del grupo que consiste en K,
CH20H y CH200H3,
R2 se selecciona del grupo que consiste en H,
CH20H Yy CH200H3,
R3 se selecciona del grupo que consiste en H,
CH20H y CHZCH3 siendo al menos uno de Ro, RS, R2 ¥y R3 meti-

1ol o metoximetilo, y

R es un grupo alquenilo que tiene 2 a 9 4tomos de
carbono, y un grupo terminal H,C=C<. En otros términos, el
grupo R es un grupo alquenilo de la férmula =CpHo, 1 en el
cual n tiene un valor de 2 a 9, el cual grupo alquenilo tie~
ne un grupo terminal H20=C<(. Ejemplos en los cuales n es ce

ro, incluyen la N-metilol-acriloguanamina, N-metoximetil-acri
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loguanaming, N-metilol-3-butiroguanamina, y la N-metilol-me-

&1z c1x ¢ 3

tacriloguanamina. Cuando n es 1, y R tiene al menos 3 4tomos
de carbono, quedan abarcados monémeros especialmente valio-
sog por la férmula en la cual el doble enlace de la cadena
lateral substituyente, estd en relacidn no conjugada con resg
pecto a los dobles enlaces del anillo. Ejemplos son la N-me-
tilol~ ¢ la N-metoximetil-4-~pentenoguansmina, y los compuesS-
tos relacionados enseflados en la Patente Estadounidense

3'446l7770 il e et e

Generalmente es indeseable incluir en los copolime
ros preparados segin la presente invencién un compuesto ami-
no que sea de cardcter moderado o fuertemente bdsico. ¥in em
bargo, los monémeros que contienen un grupo amino, cuyo £to-
mo de nitrégeno estd unido directamente a wn 4tomo de carbo-
no en el anillo de wna 1,3,5-triazina, son solo débilmente
bdsicos, ¥y no se interfieren con las meritorias cualidades

de los copolimeros resultantes. = = = = = = = = = w = ~ - -

La cantidad de material monomérico N-metilol~ o N~
-metoximetil-substitufdos requeridos en el copolimero liga=-
dor, puede. ser tan baja como cerca de 0,2% en peso, basado
en el peso del copolfmero, o puede ser tan alta como el 10%
en peso. Los copolimeros preferidos contienen cerca de 0,5 a

4% en peso de tal monémero o mezcla de los mismos, = = - - -

El segundo componente del copolfmero ligador puede
también derivarse de una amplia gama de mondmeros. Los ejem-

plos incluyen el 4cido etilensulfénico (4cido vinil-sulféni-
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co), dcido alilsulfénico, 4cido metalil-sulfénico, 4ecido 2-

-acrilamido~2-metilpropanosulfénico, 4cido 2-acrilamido-2-me
til-butano-3-sulfénico, y los dcidos sulfénicos aromsticos
no saturados, de la patente estadounidense N? 2.527.300, es-

pecialmente aquellos de férmula - - = = = = = = = = = @ o~ .

(xv)
(%) ;

SO0,H
en donde R es hidrdgeno, metilo, o un halégeno,

X es un grupo alquilo que contiene de 1 a 4 Stomos

de carbono o un Adtomo de haldgeno,
n es cero, o un numero completo de 1 a 3, y

el mimero total de 4tomos de carbono en (X), no eg

t4 por encima de 4. = = = = = = = © - - - - - - - oo

Son también dtiles los sulfo-ésteres de los 4cidos alfa-meti
len~carboxflicos de la patente estadounidense 3.024.221, o
los de la patente estadounidense N® 2.964.557 que tienen la

siguiente férmula - = = ~ = = = = = = - .- — - - o

R t
|

En donde el simbolo R' representa hidrégeno, un ha
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1égeno tal como cloro, o un radical orgdnico tal como wm ra-
dical alquilo, representando el sfmbolo -Q- un radical orgi-
nico bivalente que tenga de 2 a 10 4tomos de carbono, y que
tenga sus enlaces de valencia sobre dos étomos distintos de
carbono, tal como un radical alquileno o arileno, y M es un
miembro del grupo que consiste en hidrégeno, bases aménicas,
y metales. El término "sulfo-éster" de un 4cido alfa-metilen-
-carbox{lico, se usa aqul para significar un éster correspon
diente a un éster carboxilado de un 4cide alfa-metilen—carbo
x{lico, y un compuesto hidroxi-orgdnico, teniendo este Wlti-
mo compuesto como substituyente sobre un dtomo de carbén del
mismo, un grupo sulfo, por ejemplo, un grupo sulfénico 4cido
(-SO3H), 0 una sal del mismo, tal como el grupo sulfo-sddico
(-SO3Na). -------------------------

En los casos en que -Q- es un radical alifédtico,

los sulfo-ésteres se representan por la férmula - - - = - -
R!
| (XvII)
CH2=C~C02—(CnH2n)—SO3M

en donde n es un mimero entero, preferiblemente de
2 a 4, incluyendo casos en que —CnHzn es una cadena recta.
Otro grupo de mondmeros tiles en este componente, son los
expuestos en la solicitud de patente estadounidense pendien-
te de William D. Emmons y Graham Swift, Serie n? 134.905, de
positada el 16 de Abril de 1971, titulada "Mondémeros y Polf-

meros del Acido Sulfénico" los cuales tienen la férmula - -
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HZC=£-C-O-A—O—C—X

en donde R es hidrégeno, o metilo,

A es wn grupo alquileno que tenga de 2 a 6 Ztomos

. de carbono, al menos 2 de los cuales se entienden en una cade

na entre los 4tomos de ox{geno, y

X es un micleo aromdtico que tenga de 6 a 10 dto~
mos de carbono, o un grupo alguilo que tenga de 2 a 10 4to-
mos de carbono, substitufdo con un grupo sulfdnico deido, y
opcionalmente uno o mds grupos seleccionados entre el 4cido
sulfénico, el dcido carboxflico, y alquilo, inferior, tal co

mo metilo, etilo, propilo, © Vutilo. = = = = = =« w w0 = = <«

Ia proporcién del componente monomérico (b) en el
copolimero, puede variar ampliamente dependiendo de su conte
nido hidrocarbdrico, y también del contenido e hidrofobici-
dad del componente (a) y del componente (c), si algo de este
dltimo estd presente después del curado del copolimero. Pue~
de haber tan poco como cerca de 0,2% en peso, del componente
monomérico (b) en el copolfmero, y puede haber tanto como el
45% en peso del mismo en el copolimero, parﬁicularmente cuan
do el contenido hidrocarbdrico o el contenido del mondémero
distinto al de los grupos hidrofflicos es muy grande. Sin em
bargo, en la mayoris de los casos, una proporcién relativa-
mente mds pequefia del monémero (b) estd presente; asif, en
los casos preferidos, hay desde cerca de 1/2 a 8 por ciento

en peso del componente monomérico (b), y el balance (o resto)
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de las unidades copoliméricas (c) para hacer el 100%, puede
estar compuesto de acetato de vinilo, acrilonitrilo, un acri
lato alquilico inferior, o metacriiato, en el cual el grupo
alguilo tiene de 1 a 4 4tomos de carbono, y es preferiblemen
te acrilato de metilo o etilo, Como parte del componente (c)
puede también usarse un acrilato alguflico superior, o meta-
crilato que tenga de 5 a 12 4tomos de carbono en el grupo al
quilo, en una cantidad de hasta el 30% en peso del copolfme-~
ro. Pueden también estar presente, en una cantidad de cerca
de 0,1 a 5 por ciento en peso, basado sobre el peso del copo
1fmero, uno o m4s mondmeros que tengan un 4tomo de carhono
reactivo. Tales monémeros incluyen los que tengan un grupo
amino en el cual el 4dtomo de nitrégeno estd unido a un 4tomo
de carbono del anillo 1,3,5-triazina, amido, 4cido carboxfli
co, hidroxilo y grupos mercapto, tales como acrilamida, meta
crilamida, 4cido acrflico, 4ecido metacr{lico, 4cido itacéni-

¢co, hidroxietil-acrilato, y mercaptoetil-metacrilato. — - =

Ejemplos especi{ficos de mondmeros del componente

(v), incluyen: — = = = = = = = = = = = « = —_—— - -

dcidos o-, m~, § p- estiren-sulfénicos,

dcidos o~y m-, 6 R—isopropenilbencen—sulfdnicos,

dcidos o-, m~, 6 p-alfa-cloroestireno-sulfénicos,
deidos o-, m~-, 6 p-alfa-bromoestiren-sulfénicos,

4eido 2~vinil-3-élorobencensulfénico,

4dcido 2-vinil-4-bromobencensulfénico,

dcido 2-vinil-5-fluorobencensulfénico,

4dcido 2-vinil-6-clorobencensulfénico,
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dcido 2-bromo-3-vinilbencensulfdénico,

dcido 3-vinil-4-clorobencensulfénico,
dcido 3-vinil-5-bromobencensulfénico,
4cido 3-cloro-4-vinilbencensulfénico,

5. dcido 2-fluoro-4-vinilbencensulfénico
dcido 2-isopropenil-3-clorobencensulfénico,
4cido 2-bromo-3-isopropenilbencensulfénico,
dcido 3-cloro-4-isopropenilbencensulfénico,
dcido 2-vinil-3-metilbencensulfénico,

10. dcido 2-vinil-4-etilbencensulfénico,
dcido 3-isopropenil-4-metilbencensulfénico,
dcido 3-etil-4-vinilbencensulfénico,
dcido 2-vinil-3,6-diclorobencensulfénico,
dcido 3-vinil=4-metil-~5-clorobencensulfénico,
15, 1-metoxi-4-sulfo-6-vinilnaftaleno,
4cido 3-isopropenil-l-naftalensulfénico,

1=-sulfo~-3, 6~dicloro~4-vinilnaftaleno.

También son apropiados para su utilizacidén en la prepa-
racién de los nuevos copolfmeros, los 4cidos sulfénicos aro-
20. miticos insaturados en los cuales el grupo CH2=C<Zno estd
unido directamente a un carbono nuclear, como en los ejem=-
. plos arriba enumerados, sino a un carbono alifdtico. Asf,
los 4cidos alilbencensulfénicos, los 4cidos metalilbencensul

fénicos y los Acidos haloalilbencensulfénicos, por ejemplo

25. el 4cido 2-alilbencensulfénico,
el dcido 3-beta-metalilbencensulfénico,

y el 4dcido 4-beta-bromalilbencensulfdénico, pueden



también usarse.

Los dcidos sulfénicos aromdticos en los cuales el
grupo 4cido sulfénico estd unido no a un carbono nuclear, si

no a un 4tomo de carbono alifdtico, son también apropiados

5. para usarse de acuerdo a la presente invencién, incluyendo
los 4cidos que tienen la férmula general — - - = ~ = - -
(X)y (XiX)
Y-(SO3H)m

en log cuales X puede ser un 4tomo de haldégeno o

un grupo alquilo que tenga de 1 a 4 4tomos de carbono,

R es hidrdégeno o metilo, o un dtomo de haldgeno,

10. Y es un radical hidrocarbirico alifdtico divalen-

te, saturado, que contenga entre 1 y 4 4tomos de carbono,

mes 162,y

n es cero, o un mimerc entero de 1 a 3, = = - - -

Al gunos ejemplos especificos de tales 4cidos son:

15. 4cido o=, m~, 6 p-vinilfenilmetanosulfénico,
4cidos o-, m-~, 6§ p-vinilfeniletanosulfénico,

4cidos o-, m~, 6 p-isopropenilfenil-n-butanosulfénicos,
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4cidos o-, m-, § p-alfa-clorovinilfenil-n-propano-sulfénicos,
dcido 2-vinil-3-clorofenilmetanosulfdnico,

4cido 2-vinil-4~clorofeniletanosulfénico,

dcido 2-vinil-5-bromofenil-n-butanosulfénico,

dcido 2~-vinil-3-metilfenilmetanosulfénico,

4cido 2-vinil-4-etilfenil-n-propanosulfénico,

4cido 3-metil-4-alfa-clorovinilfenilmetanosulfénico,

4cido 2-vinil-4-etil~6-clorofenil-etanosulfénico,

2,4-4cido 1-/2-vinilfenil/-n-butanodisulfénico,

1-gcido 1-/4-vinilfenil/-etanosulfénico,

2-4cido 4-/3-vinilfenil/-2-butanosulfénico,

Los 4cidos sulfénicos que contienen los grupcs sul
fénicos 4cidos unidos tanto a los 4tomos de carbono nuclea-
res o alifdticos, pueden también usarse, como por ejemplo el

4cido .1=sulfo-3-vinilfenilmetanosulfénico. = = = = = = = = =

CH=CH,

CH2803H

Se prefiere usar los 4cidos sulfénicos aromdticos
en la forma de las sales de metales alcalinos, para la copo-
limerizacién. Los grupos sulfonatos de metales alcalinos en
el producto copolimérico resinoso, pueden fécilmente hidroli

zarse hasta 4cido libre, por tratamiento con gcido, como es



5

10,

15.

20.

- 23 -

iy
402701 B

el proceso usual para regenerar las resinas agotadas de in-

tercambio catibfnico, — = = = = = = = & - m - - .. .- -

Los dcidos sulfénicos heterocfclicos que contienen
el grupo CH2=C<:necesario, son también operantes en la prepa
racién de los copolfmeros de la presente invencién. Unos po-

cos ejemplos de tales 4cidos S0N: = = = = = = = = = = o = ~

el 2-sulfo-5-alilfurano,
el 2-sulfo-4-vinilfurano,

y el 2-sulfo-5-viniltiofeno.

Los 4dcidos sulfénicos alifdticos apropiados para
usarse en la presente invencidén, incluyen los representados

por la férmula genergl — — = = = = = = = = = % m - - - - -~

CH2=C-Y—- ( SO3H)n

en la cual X puede ser hidrégeno o un grupo tal co
mo hallgeno, carboxilo, sulfo, ciano, carbamilo, nitro, ari-
lo, por ejemplo, fenilo, tolilo, xililo, naftilo, etc.; radi
cales hidrocarbdricos alifdticos saturados, que tengan de 1
a 5 dtomos de carbono, por ejemplo, metilo, ebtilo, isopropi=-
lo, n~butilo, isobutilo, butilo-~terciario, n-amilo, isoamiio,
amilo-~terciario, y los radicales ~COOR, ~COR, —CONRZ, -0R, ¥
RCOO~, en los cuales R puede ser cualquier grupo hidrogarbﬁf
rico orgénico, alifdtico saturado, o aromdtico, pero es pre-

feriblemente un grupo alquilo de 1 a 5 4tomos de carbono.
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Y es un radical alifdtico divalente saturado, de 1

a 4 4tomos de carbono, ¥y

Asf, pueden usarse ademds de los propios Zcidos

5. etilensulfbnicos, 108 4cid08 = = = = = = = = = = - = - - - =

1-bromoetilensulfénico,
1=-cianocetilensulfénico,
1¥carbamiletilensulf6nico,
1-nitroetilensulfénico,

10. 1-feniletilensulfdénico,
1=~isopropilensulfénico,
1-carbetoxietilensulfénico,
1=carbofenoxietilensulfénico,
1~acetiletilensulfénico,

15. 1-naftoiletilensulfdnico,
1-amoxietilensulfénico,
1-bifeniloxietilensulfénico,
1-acetoxietilensulfdnico,
1-benzoxietilensulfénico,

20. 2-propensulfénico,
3-butensulfdénico,
s-hexensulfdénico,
2-sulfopropeno~1,
3=-sulfobuteno~1,

25, 2-metil-4~-pentensulfénico,

3-cloro-3-butensulfénico,
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2~etil-3~butensulfdénico,

Los 4cidos sulfénicos que contienen mfs de un solo
radical 4cido, sulfdénico o de otra clase, pueden también

usarse en la preparacién de los nuevos copolimeros, por ejem

dcido alfa-sulfoacrflico,
dcido alfa-sulfoetilensulfdénico,
gcido 3-sulfo-4-pentensulfénico,
4cido 3-vinil-5~sulfobenzoico,
10, dcido 2-vinil-1,5-bencendisulfénico,
deido 2~vinil~3-sulfofenilmetanosulfénico,

deido 3-vinil-4-sulfometilbenzoico.

En lugar de los 4cidos sulfénicos del tipo descrito
como apropiado para usarse en la presente invencién, paeden

15. copolimerizarse los derivados de los mismos que son hidreli-
zables hasta 4cidos, con componentes de (a) y opcicnalmente
(c), y el copolfmero hidrolizarse entonces a fin de propor-

cionar los grupos sulfénicos 4cidos, libres. Las sales de me

tales alcalinos de los 4cides sulfénicos, pueden usarse, - -

20, Los siguientes son monémeros dtiles también, para

el grupo (b): = = = = = = « - e e e ———— = =

2-sulfoetil-acrilato,
2-sulfoetil-metacrilato,
2-sulfoetil-alfa~etilacrilato,

25, 2-sulfoetil-alfa-propilacrilato,
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2-sulfoetil-alfa-butilacrilato,

LTI )
o

2~sulfoetil-alfa~hexilacrilato,
2-sulfoetil-alfa-ciclohexilacrilato,
2~sulfoetil—-alfa~cloroacrilato,
2=-sulfo-1-propilacrilato,
2-sulfo-1-propil-metacrilato,
1-sulfo~2-propilacrilato y metacrilato,
2~sulfo~1-butil-acrilato y metacrilato,
1-sulfo-2-butilacrilato y metacrilato,
3-sulfo-2-butilacrilato y metacrilato,
2~metil-2-sulfo-1-propilacrilato y metacrilato,
2~metil-1-sulfo-2-propilacrilato y metacrilato,
3=~bromo-2-sulfo-~1~propilacrilato,
3-bromo~l-sulfo-2-propilacrilato,
3-cloro-2-sulfo-1-propilacrilato,
3=-cloro~1-sulfo-2-propilacrilato,
1=bromo~3-sulfo-3~butilacrilato,
1-bromo-~2~-sulfo-3~-butilacrilato,
1-cloro-3-sulfo~2—butilacrilato,
1-cloro-2-sulfo-3-butilacrilato,
3~bromo-2-sulfo-1-butilacrilato,
3-bromo~1-sulfo~2;butilacrilato,
3=~cloro-2-sulfo~i-butilacrilato,
3~cloro-1-sulfo-2-butilacrilato,
1—cloro—2-meti1—3—sulfo-2~propilacrilafo,
1-cloro-2-metil-2~sulfo-3~propilacrilato,
1-cloro-2-(clorometil)~-3~-sulfo~2-propilacrilato,
1-cloro-2-(clorometil )=~2-sulfo-3~propilacrilato,

3-metoxi-2~sulfo-1~-propilacrilato,



5e

10.

15

20.

25.

- 27 -

402701

3-metoxi~1~sulfo-2-propilacrilato,

S
»

W
L

2-sulfociclohexilacrilato,
2-fenil-2-sulfoetilacrilato,
1-fenil-2-sulfoetilacrilato,
3=-sulfo~1-propilacrilato,
3~sulfo-1-~butilacrilato,
4~sulfo-1~butilacrilato,
Ar-sulfofenil-acrilato,
Ar-sulfofenil-metacrilato,
2~(Ar-sulfofenoxi)etilacrilato

4cido para-estiren-sulfénico,

dcido orto-estiren-sulfénico,

4cido paras-isopropenilbencen-sulfénico,
4cido para-vinilbencil-sulfénico,

decido orto-isopropenil-bencilsulfdénico,
Para-estiren-sulfonato sédico,
orto-estiren-sulfonato potésico,
para—estirenwsulfonato“ae metilo,
para-vinilbencil-sulfonato de etilo,

dcido orto-vinil-bencen-sulfénico,

TR

X3t J’

orto-isopropenilbencen-sulfonato isopropflico,

orto-estiren~sulfonato n~butflico,

para—estiren-sulfonate butflico terciario,

dcido 2-cloro-4-vinilbencen-sulfénico,

dcido 4-bromo~2~isopropenil-bencen-~-sulfénico,

gal sédica del 4cido 3-viniltolueno-6-sulfénico,

4cido 2~etil=-4-vinil-bencen-sulfénico,

4dcido 2,3~dicloro-4~vinilbencen-sulfénico,

deido 2,3,5-tribromo~4-vinilbencen-sulfénico,
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dcido 2-cloro-3-vinil-toluen-6-sulfénico,

sal sédica del 2,3-dietil-4-vinil-bencil-sulfonato,

Compuestos del 4cido alquenil-sulfénico:
dcido etilen-sulfénico,

etilensulfonato sédico,

etilensulfonato potdsico,

etilensulfonato metflico,

etilensulfonato isopropflico,

deido t1-propeno-3-sulfénico,

sal sédica del 4cido 1~propen-i-sulfénico,

Etil-éster del 4cido 1-propen-2-sulfénico,

n-Butil-éster del 4cido 1-butilen-4-sulfénico,

dcido 1-butilen-3-sulfénico,

dcido butilen-~sulfénico terciario,
Compuestos sulfoalquilacrilatos:
Sulfometacrilato,

2-sulfoetilacrilato,

Sal sédica del sulfometilmetacrilato,
Metil-éster del 2-sulfoetilmetacrilato,

Sal potdsica del 2-sulfoetilmetacrilato.

Ejemplos de compuestos sulfénicos 4dcidos polimeri-

zables, de la férmula XVIII anterior, inecluyen,

Sulfonato dcido metacriloxi-isopropflico,

Metacriloxi-isopropil-sulfobenzoato,

Sulfosuccinato dcido Metacriloxi-isopropflico,

Metacriloxietil-sulfobenzoato,

Metacriloxi-isopropil-sulfopropionato.
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Puede usarse también 4cido estiren-disulfénico,

deido vinilnaftalen-sulfénico, y beta-sulfoetil-vinil-éter.-

El mondmero de 4dcido sulfénico puede polimerizarse
bien sea en su forma 4cida o en la forma de una sal de ué me
tal alcalino, hidréxido de amonio, 0 una amina vol4til, tal
como trimetilamina, trietilamina, trietanolamina, dietanola-~
mina, dietilamina, morfolina, y asf por el estilo. El copoll
mero puede estar en la forma 4cida, o puede estar parcial o
totalmente neutralizado por un material bdsico, tal como
cualquiera de los mencionados antes, y preferiblemente por
hidréxido de amonio, o por hidréxido de sodio, litio o vpota-
sio. El copolimero est4 preferiblemente en forma de 4cido 1i
bre cuando se usa para hacer el producto celular, o para im-
pregnar un género no tejido, de modo que sirve como su pro-~
pio catalizador 4cido para la operacién del curado, la cual
requiere solo la aplicacidén de calor, de modo de obtener tem
peraturas de 502C a 1502C por perfbdos de tiempo de un cuar-
to de minuto (a las temperaturas mds altas), hasta varios mi

nutos (3-10) a temperaturas mds bajas. ~ = = = = = = « = = =

Los monémeros pueden polimerizarse de las maneras
convencionales usando, por ejemplo, un catalizador de radi-
cal libre. La polimerizacién puede efectuarse como una poli-
merizacién en solucién, una polimerizacién en suspensién,
una polimerizacién en emulsién, o una polimerizacién por pre
cipitacién. Cualquier catalizador de radical libre puede em~
plearse, y especialmente tipos solubles en agua, cuando la

polimerizacién ha de efectuarse en medio acuoso. Ejemplos in
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cluyen el perdéxido de hidrégeno, el persulfato de amonio, o
un persulfato de metal alecalino; un sistema redox usando tal
persulfato con un agente reductor tal como hidrosulfito de
sodio. En los sistemas de solucién que involucran solventes
orgénicos para los monémeros y polf{meros, puede emplearse un
iniciador de radical libre soluble en el medio particular,
tal como peréxido de benzoilo, peréxido de lauroilo, peréxi-
do de butilo terciario, o hidroperdéxido. Las cantidades usua
les de iniciador pueden emplearse de modo que desde 0,1% a
6% en peso del mondémero, esté presente, y en los sistemas re
dox puede emplearse el persulfato en cantidades de cerca de
0,05 a 1% o por el estilo, en combinacién con cerca de J,05%

2 1% de hidrosulfito S6dic0. = = = = = = = = = = = = = o} = =

Pueden usarse agentes de transferencia de cadena y

otros reguladores del peso molecular, = « = « = = = = = « =

No-Tejidos

Los entramados fibrosos pueden formarse de cual-
guier manera apropiada como por cardado, “garmetting" o por
deposicién en seco de una suspensién aérea de las fibras. El
entramado delgado o vellén obtenido de un solo cardado, pue=-
de tratarse de acuerdo con la presente invencidén, pero gene-
ralmente es necesario y deseable superponer una pluraglidad
de tales entremados para construir el maso (u hoja) de un es
pesor suficiente para el uso final determinado,_particular—
mente en la manufactura de aislantes caléricos. En la cons-

truccién de tal maso, pueden disponerse capas alternadas de
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entramados cardados con sus fibras orientadas en direcciones
dispuestas a 602 a 902 4ngulos, con respecto a las capas que

intervienen, = = = = = = = = - - < o et e e e em - m wm ws e

Las fibras de las cuales pueden confeccionarse los
entramados, pueden incluir fibras celuldsicas tales como al-
godén, raydén, yute, ramio, y lino; también ésteres de celulo
sa, tales como acetato de celulosa; seda, 1aha, caseina y

otras fibras proteicas; poliésteres tales como poli-(etilen~

—-glicol-tereftalato); poliamidas tales como nylon; fibras de

resina vinflica tales como el copolfmero de cloruro de vini-
lo y acetato de vinilo, polimeros de acrilonitrilo quz con-

tienen de 70% a 95% en peso de acrilonitrilo, incluyendo las
disponibles bajo el nombre comercial de Orlon, y Acrilan; fi

bras silfceas tales como vidrio y lanas minerales, — — - - ~

Puede aplicarse una dispersién acuosa del copolime
ro insoluble en agua de la presente invenqidn, al entramado
o maso de fibras de cualquier manera apropiada, tal como as-
persién, inmersidn, transferencia por rodillos, y similares,
La concéntracidn puede ser desde 5% a 60% en peso, y preferi
blemente desde 5% a 25% en el momento de aplicacién como una

dispersifn acuosa. = = = = = = = = = - - = - - - - - - - - -

La dispersién ligadora, o polvo, puede aplicarse a
las fibras secas después de la formacidn o deposicién del en
tramado o maso, de modo de penetrar parcialmente dentro, o
completamente a través del interior de los productos fibro-

sos. Alternativamente, la dispersién ligadora o polvo, puede
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aplicarse a las fibras a medida que ellas caen a través de
la cdmara de sedimentacién, hasta el punto_ de deposicién. Es
to se obtiene ventajosamente por aspersién de la dispersién
ligadora, o polvo, en la cdmara de sedimentacidn en algin
punto intermedio entre la parte superior y el fondo de la
misma. Aspersando as{ las fibras a medida que descienden al
punto de recoleccién, es posible efectuar una dispersién com
pleta del ligador entre las fibras antes de que las mismas
se colecten en el producto. En la produccidén de ciertos pro-
ductos fibrosos en los cuales una masa caliente fundida de
un polfmero, tal como nylon o una mase fundida silfcice, es
rota por chorros de aire caliente o vapor de agua, la disper
sién ligadora o polvo, puede aspersarse directamente sodre
las fibras mientras est4 adin caliente y muy poco antes de su
deposicién de modo que prontamente después de la deposicién
el ligador se fraglle y ligue las fibras en la relacifn apro-
piada. Preferiblemente, sin embargo, la aplicecifn de la dig
persién ligadora del producto fibroso se hace a temperatura
ambiente para facilitar la limpieza de los aparatos asocia-
dos con la aplicacién de la dispersidn ligadora. lLa disper-
sidn ligadora puede aplicarse a una o ambas superficies del
producto fibroso, o puede distribuirse a través del interior

también, = - - - - I R

El ligador preparado segin la presente invencién
puede aplicarse en combinacién con otros ligadores, tales cg
mo cola. Similarmente, el uso de fibras potencialmente adhe-~
sivas dentro del producto fibroso puede utilizarse en combi-

nacién con el uso de un ligador preparado segin la presente
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Si se desea, la dispersidn acuosa del polimero y
del condensado puede contener también desde cerca de 1/2 a
3% en peso de un agente humectante para ayudar a la penetra-
cibn del entramado fibroso o maso al cual se aplica, y puede
contener bien sea un agente espumoso para proporcionar el 1i
gador en una condicidn espumosa en el producto final, o pue-
de contener un desespumante, cuando los ingredientes de la
dispersién acuosa tienen la tendencia a dar lugar al capuma~
do y en un caso particular tal espumado es indeseable. Ins
agentes convencionales de espumado incluyendo las salas de
metales alcalinos de los 4cidos (06-012) alquil-sulfuseceini
cos, tales como la sal sdédica de wn 4cido di-octil-sulfosuc—
cfnico, puede usarse. El agente humectable puede servir tam-
bién como el emulsificador al preparar el ldtex polimérico,
o puede afiadirse despuds de la produccidn del 1l4tex. Pueden
emplearse agentes convencionales de espumado y desespumado,
tales como jabones sédicos, incluyendo oleato sédico para el

espumado, y alcohol octilico, o ciertas siliconas para deses

Puede incluirse un catalizador 4cido en la disper-
sidn acuosa, en el momento en que ésta se aplica al entrama-
do fibroso o puede aplicarse al entramado fibroso antes o
despuds de que se ha aplicado el copolimero. Ejemplos de ca~-
talizadores 4dcidos que pueden emplearse incluyen el dcido
oxdlico, el 4cido dicloroacético, el Acido para-toluensulfé-

nico, y las sales dcidas tales como el sulfato de amonio o
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sales cloruro o amina, tales como el clorhidrato de 2-mebtil—

~2-aminopropanol~l, = = = = = « = - - R B N R

La proporcién del polimero que se aplica al entra-
mado o maso es tal que proporciona 5 a 50% (o en algunos ca-
s0s hasta el 75%) en peso de copolfmero, basado sobre el pe-
so total del copolfmero y las fibras. Después de la aplica~
cién de la dispersién acuosa del copolimero insoluble en
agua, al entramado fibroso, el entramado impregnado o satura
do se seca bien sea a temperatura ambiente o a elevadas tem—
peraturas. El entramado se somete bien sea después de cumple
tarse el secado, 0 como la porcidén final de la propia etfapa
de secado, a una operacién de horneado o curado que pucde
efectuarse a una temperatura de cerca de 2102 a 7502F, (992
& 3999C) por perfodos que pueden estar en la escala de desde
cerca de media hora a la temperatura mds baja, hasta tan ba-
jo como cinco segundos en la temperatura mds alta. Las condi
ciones del horneado y curado se controlan de modo aue no se
produzca un deterioro o degradacién apreciable de las fibras
o el copolimero. Preferiblemente, el curado se efectia a una
temperatura de 2602 a 3252F (1242 a 1632C) durante un perfo-

do de 2 a 10 minutos, = = =~ = m = = = = - - - _—-——- -

Se cree que la operacién de curado, produce de al-
guna manera la reaccidén de las moléculas poliméricas para
efectuar el enlazamiento transversal de las mismas, hasta
una condicién en la cual el ligador es altamente resistente
al lavado y limpiado en seco. Esta reaccién envuelve los

grupos N-metilol, de algunas moléculas poliméricas, con los
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grupos reactivos que contienen hidrdgeno, de otras moléculas

poliméricas. Se cree también que el curado produce alguna
reaccién entre los grupos N-metilol de las moléculas polimé-
ricas, y grupos reactivos en las fibras, tales como grupos
hidroxilo de las fibras celuldsicas. Aunque la naturaleza
exacta de la reaccién y los productos obtenidos en ella no
ge entienden claramente, se presume que la resistencia al la
vado y planchado en seco es el resultado de la reaccién en-—
tre moléculas poliméricas de ligader para enlazarse trancver
salmente y/o la reaccién entre las moléculas poliméricas del
ligador y los puntos reactivos de las moléculas de las fi-
bras. Sin embarge, no se pretende limitar la invencifr a nin

guna teorfa de accibn establecida aguf. = = = = = = = = = =

Los productos fibrosos fabricados segin la presen-
te invencién se caracterizan por blandura, flexibilidzd y re
sistencia a la decoloracién por exposicién a la luz W travio
leta, resistencia a los fluidos hidrocarbiricos clorinados
de lavado en seco y resistencia al lavado en general. Debido
a la blandura y flexibilidad y buenas calidades de cafda que
presentan, en general, los productos fabricados segin la pre
sente invencifn, estdn particularmente bien adaptados para
usarse en prendas de vestir en donde la porosidad, especial-
mente al vapor himedo y la mano y tacto blando o suave, ha-
cen los productos ventajosos cuando puede existir contacto
con la piel del usuario. En general los productos son total-
mente estables dimensionalmente y tienen buena elagticidad y
propiedades de retencidén de la forma. Los productos pueden

utilizarse no solo en prendas sino como artfculos de almoha~
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dillado y de absorcién de humedad, tales como baberos, pafia~
les y similares. Son también dtiles como materiales aislan~
tes del calor y del sonido, y como medios de filtracién, tan
to para liquidos como para gases. Pueden laminarse con pa-

pel, géneros textiles o cuero, para modificar una o ambas su
perficies de los dltimos materiales. Pueden adherirse a pelf
culas de celofdn, polietileno, sardn, polietilen-glicol-te-

reftalato (Mylar), o l4dminas metdlicas, tales como aluminio,
para mejorar la resistencia al desgarramiento de tales pelf-
culas y hojas, para hacer las Ultimas mds déciles al nespun—
teado y para modificar otras caracterfgticas incluyendo la

resistencia, la dureza, el entiesamiento, la apariencia y la

Artfculos Celulares

Puede emplearse cualquiera de los medios convencio
nales pars producir articulos espumosos, bien sea de estruc-
tura celular abierta o cerrada, a partir de tales materiales
poliméricos. Por ejemplo, el polfmero vinflico o acr{lico pg
limerizado a partir de una mezcla polimérica que comprende
desde 0,5 a 8 por ciento en peso de una 2-u~alquenil)-guana-
mina con un reactivo polifuncional, con o sin un catalizador
para efectuar el enlazamiento transversal, y con o sin un
plastificador, puede introducirse en una cdmara en donde pue
de someterse a un gas bajo presién y calor para fundir o coaz
lescer el material polimérico formador de la pelicuia. Por
liberacién sorpresiva del gas, la masa fragua en un producto

similar a la esponja de células abiertas. -« = = = = = = = =
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Otro procedimiento supone la mezcla de substancias

generadoras de gases y el material polimérico y someter lue~-
go la mezcla que puede contener fambién un plastificador pa-
ra el material polimérico, si se desea, a las condiciones
que liberan el gas, tales como calor, cambio de pH bien sea
hacia el lado dcido o hacia el alcalino, y asf{ por el esti-
lo. Ejemplos de substancias generadoras de gases incluyen el
bicarbonato de sodio, de potasio, calcio, bismuto y otros me
tales, oxalatosy formatos metdlicos, tales como oxalato ce
calcio y formato de sodio, y compuestos diazo tales como ami
no-diazo-benceno. Otros agentes sopladores dtiles son lps
compuestos de amonio tales como carbonato de amonio, ticarbo
nato de amonio, benzoato de amonio, nitrato de amonio, y sul
fito de amonio, las sales del 4cido nftrico y nitroso, tales
como nitrato de calcioc, nitrato de bario, y varios carbama=
tos metdlicos. Otros son la difenil-4-4'-di(sulfonil-azida)
y ciertos nitratos t—alquil—inferior—am6nicos, tales como -

butile, t-octilo, t-amilo, y t~tonil-amonio-nitrato, — - - =

Otro procedimiento consiste en mezelar el material
polimérico con o sin un reactivo polifuncional, con o sin un
catalizador para efectuar el enlazamiento transversal, y con
o sin un plastificador para el material polimérico, ¥y un sé-
lido sub-dividido o granulado que sea soluble en un solvente
que no ataque el material polimérico. La mayor parte de los
g6lidos solubles en agua Se usan ventajosamente, tales como
la sal comin, el azd@car o el sulfato sédico, que son fécil-
mente solubles en agua. Ia mezcla contiene una proporcidn su

ficientemente grande del sélido soluble, para proporcionar
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celdas intercomunicadas por disolucién del sélido después de
la coalescencia y gelificacién, o fraguado del material poli

mérico, btal como por calor, = = = = = = = - = - - -—- - - -

Un procedimiento preferido supone el espumado del
material polimérico por medio de agentes humectantes apropia
dos, con agitacién de tal masa espumada y gelificacién o fra
guado de la mezcla espumada en condicidn espumada, mientras
Se expone a la atmésfera. Agentes apropiados de espumado in-
cluyen dialquil-sulfosuccinatos de metal alcalino, en los
cuales cada grupo alquilo tiene entre cuatro y veinte y cua-
tro 4tomos de carbono. Los dibutil-dihexil y dioctil sulfo-
succinatos de sodio, y los octadecil-sulfosuccinatos disédi-
cos, ¥y el octadecilsulfosuccimato disédico,-son apropiadoé
para usarse en la produccién de espumas de baja densidad.
Otro grupo satisfactorio de agentes auvmentadores del espuma-~
do son los alquilaril-sulfatos de metal alcalino, y los sul-
fonatos en los cuales hay presente un grupo alquile gue ten-
ga desde cuatro a treinta 4tomos de carbono. Ejemplos de es-
te grupo son el dodecil-bencen-sulfonato sédico, el octil-
~naftalen-sulfonato sédico, el dodecil~bencen-sulfonato de
etanolamina, el monobutil-fenil-fenol-monosulfonato sddico,
el monobutil-bifenil-sulfonato sédico, y la sal sédica del
éster sulfatado del 4cido octoico, y el naftol, Los alcoho-
les alquilaril-poliéter y los sulfonatos alquilaril-poliéter,
en los cuales el grupo alguilo tiene desde ocho a veinte y
cuatro dtomos de carbono pueden usarse. Ejemplos de este gru
po son el producto de condensacién del octadecil=-fenol/éxido

de etileno, y el polfmeroc de tal producto, la sal sédica del
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dodecil~fenol-etilen-6xido~sulfato, y la sal sédica del de-

cil-fenol-etilendxido-sulfato. La manufactura de los miem-
bros de este grupo de compuestos se expone en detalle en las
patentes estadounidenses Nos. 2.454.541, -2, -3, -4. Los ja-—
bones de metales alcalino, y de aminas, de los 4cidos grasos
que tengan desde doce a veinte y cuatro 4tomos de carbono,
pueden emplearse para preparar la composicién. Ejemplos de
tales jabones son el estearato sddico, el oleato de potasio,
el trietanol-amina, el palmitato, el aminocetanolamina--olea-
to, y el laurato de amonio. Los ésteres de sorbitan, Qe 4ci-
dos que tengan desde doce a veinte y cuatro dtomos de carbo-
no, son apropiados como agentes activos de superficie. Ejem-
plos de los mismos, son el monolaurato de sorbitdn y 2l trio
leato de sorbitdn. Otro grupo de agentes que incrementan la
espuma, incluyen los polioxialquilen~ésteres de sorbitdn de
dcidos que contengan de doce a veinte y cuatro 4tomos de car
bono. Ejemplos de estos compuestos son el polioxietilen-sor-
bitén monolaurato, el polioxietilen-sorbitdn tri-estearato,
el polioxietilen~-sorbitén monolaurato, y el polioxietilen-
—-sorbitol pentaoleato. Los compuestos de haluroc de amonio al
quil—- y alcaril-cuaternarios, en los cuales al menos un gru-
po alduilo del primero tienen desde ocho a veinte y cuatro
dtomos de carbono, y al menos un grupo alcarilo en los dlti-
mos, totalizan desde ocho a veinte y cuatro dtomos de carbo-
no, son apropiados para usarse en la composicién. Ejemplos
de tales compuestos de amonio cuaternario son el cetil-dime-
til-bencil-clorurc de amonio, el octadecil-dimetil-bencil-
—~cloruro de amonio, el octadecanol~9-dimetil-etil-bromuro de

amonio, y el di-isobutil-fenoxietoxi-etil-dimetil-bencilo-
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-cloruro de amonio. Otro grupo excelente de agente espumoso
incluye los alquil-sulfatos y sulfonatos en los cuales los
grupos alquilo tienen desde ocho a treinta 4tomos de carbo-
no. Ejemplos de los mismos son el lauril-sulfato sédico, el
octadecanol-sulfato sédico, el octil-alcohol sulfato potdsi-~
co, el metanol-lauril-sulfonato, y el sulfonato sédico de pe
tréleo. Las aminas y aminas sulfatadas y sulfonadas, en las
cuales hay al menos un grupo alguilo que tenga ocho & veinte
y cuatro 4tomos de carbono, se han empleado con éxito. Eiem-
plos de este grupo son el oleato-sulfato de itrietanolamina,
la sal butil-amfnica del 4cido dodecil-bencen-sulfénico, y
la sal s6dica del producto sulfonado de reaccién del ‘cloruro
de oleilo y el metil taurina que tiene la férmula - - - - ~

Na

017H33C0N(CH3)-—CHZCHZSO3

En una realizacién general del procedimiento prefe
rido ya descrito, el material polimérico estd en lz forma de
una dispersién acuosa, (esto es, en 14tex), obtenido por po-
limerizacidén en emulsién, y tiene una concentracién de séli-
dos de cerca de 35 a cerca de 60%, preferiblemente de 45 a
55% en la etapa de espumado. Si la dispersién se pfepara
usando emulsificadores que tengan buenas capacidades de espu
ma o espumado bajo agitacién, puede no haber necesidad de
afiadir agentes adicionales de espumado. Sin embargo, es de-
seable frecuentemente afiadir un agente espumante, tal como
cualquiera de los mencionados antes. La cantidad total de
agente espumante presente en la composicién, puede ser desde

cerca de 0,5 a 10% en peso, basado sobre el peso del polime-
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ro de adicidn en la composicién, aunque para la mayoria de

los casos, la escala preferida es generalmente desde cerca

e 1 2 3%, = = m = === e = -~

En vez de introducir aire para espumar o soplar,
otros gases inertes tales como el didxido de carbono, el ni-
trégeno, los 8xidos de nitrégeno, el helio y similares, pue-

den tambidn ugarse. = = = = « =~ = - - - - - - - o o - - -

La composicién que ha de espumarse en la manera
preferida, puede incluir también un espesador, el cual es un
coloide polimérico hidrofflico, en una cantidad de hasta cer
ca del 6% en peso, basado sobre el peso de la porcién lfqui-
da de la composicién. E1 material polimérico por s{ mismo,
puede contener grupos hidrofflicos, tales como carboxilo o
hidroxilos, en cantidad suficiente para modificar asi la reo
logla del l4tex, pudiendo ser innecesaria la adicidén de un
espesador separado. Sin embargo, el caso general ec que la
duracién o estabilidad de la condicién espumosa al cesar la
agitacibén, se mejora por la adicién de un espesador separado
en una cantidad de cerca de 0,05 a 2% en peso de la porcién
acuosa de la composicién. Adicionalmente, el reactivo poli-
funcional puede tener cualidades que sirvan para espesar la
composicién y estabilizar la condicidn espumosa al cesar la
agitacidn. Esto es particularmente cierto de los condensados
de formaldehido, tales como una 4-pentoguanamina, urea, o me
lamina, que sé han condensado parcialmente a una condicidn
que se acerca, pero no alcanza el limite de la solubilidad

en agua. El uso de una pluralidad de agentes espumantes es
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en muchos casos un expediente efectivo para reforzar la esta
bilidad de la espuma o su durabilidad al cesar la agitacién.
Frecuentemente, se ha encontrado que el empleo de un agente
espumante gque .tenga solo moderadas capacidades sspumantes,
en combinacidén con oiro agente espumante mds altamente efec-
tivo, en proporciones relativas apropiadas, sirve para refor
zar la estabilidad de la espumaz, sin disminuir apreciablemen
te la capacidad espumante del agente mds eficaz en la mez-
cla. Tales mezclas pueden consistir en dos o mds agentes di-
ferentes del mismo cardcter idénico; esto es, anidnico, catid
nico o no-idnico, o puede comsistir en dos o mds agentes di-
ferentes, de naturaleza iénica distinta; por ejemplq, una
mezcla de al menos un agente espumante que tenge una natura-
leza no-iénica, con al menos uno gque tenga una naturaleza
aniénica o con otro que tenga una naturaleza catiénica, o en
algunos _casos, con un agente aniénico y otro de naturaleza

catidnica, = = = = = = = = = - - e e m e m e -

En el procedimiento preferido, la dispersién acuo-
sa del polimero y del agente o agentes espumantes, con o sin
reactivo polifuncional separado, ¥y con o sin un espesador,
que tenga una concentracién de sélidos de cerca de 35 a 50%
en peso, se coloca en un recipiente apropiado que tenga espg
cio adecuado para la espuma que ha de producirse bajo las
condiciones que favorecen la reaccién para enlazar transver—
salmente el polfmero. Las condiciones incluyen una temperatu
ra tan baja como la temperatura ambiente, o ain mds baja. Ia
masa puede calentarse para facilitar el enlazamiento trans-

versal consigo misma, o con ciertos enlazadores transversales
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externos, o lograr eficiencia con ciertos estabilizadores de

espumado. El grado de calentamiento deberi ser corto, en re-
lacién con el que produce la degradacién del polimero. La
composicién se agita vigorosamente para desarrollar la condi
cién espumada. lLa temperatura puede determinarse previamente
antes o después, o simultdneamente con la iniciacién de la
agitacién, Si el material polimérico o mezcla del mismo con
el reactivo polifuncional reacciona para formar enlazamiento
transversal y fraguar el material simplemente al calentarse,
la ggitacién debe iniciarse lo suficientemente temprgpo en
el proceso, para asegurar el desarrollo total de la condi-
cién espumante deseada, antes de que el calor fraglle o cure
el material hasta una condicién intratable. La agitacién se
detiene cuando la extensién predeterminadadel espumado se al
canza, y se continua el calentamiento para fraguar el mate-
rial en la condicién espumosa asf obtenida. Si se desea, pue
de agitarse un catalizador para la reaccibn del polimero y/o
el reactivo funcional, dentro de la masa espumada, poco an-
tes de detener la agitacién. Despuéds de que la agitacidn se
ha detenido, el material espumoso puede dejarse fraguar en
el recipiente en el cual se ha formado, habiéndose removido
el dispositivo de agitacibén, o puede verterse sobre un subs-
trato gque ha de recubrirse con el material espumado, comple=~
tdndose el curado después del vertido, como por calenbamien—
to dentro, o aplicado, al substrato, o por almacenamiento
prolongado en la atmésfera ambiental. Bl substrato al cual
se aplica as! la espuma puede servir como un soporte perma-
nente, como en la formacién de artfculos laminados del cual

al menos una capa es la espuma, o el substrato puede simple-
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mente servir como un soporte temporal en la produccibn de 14

minas auto-~-susientadas, o bloques del material espumado, gque
se desprenden del substrato antes de haberse fraguado o cura

do adecuodamente, = — « = = = = w " - .- - — - —

El producto puede ser del tipo de celda cerrada, o
del de celda abierta, o del tipo de celdas intercomunicadas,
dependiendo del método empleado para manufacturar el produc-
to. Naturalmente, en los productos del tipo de celdas cerra-
das, puede haber presente un nimero apreciable de celdas
abiertas, y lo inverso es cierto en el caso del producto es-
pumado de celdas abiertas. Ambos tipos son dtiles, aungue pa
ra algunos fines un tipo puede ser mds apropiado que el
otro. Por ejemplo el tipo de celda cerrada se prefiere gene-
ralmente para fines de aislamiento, y cuando es flexible, pa
ra acolchonamiento. Por otra parte, el tipo de celda abierta
se prefiere para usarse cuando se destina a la absorcién de
un lfquido o la adsorcidén de un gas, Por ejemplo, €l tipo
flexible de celdas intercomunicantes, de productos, es muy
Wtil pare fines de limpieza y restregado y para el aislamien

to de prendas de veStir, = « = = = = =~ = ¢ - - - - - - - - -

Independientemente del método a que se acuda para
formar el producto espumoso, puede estar presente un plasti-
ficador para el material polimérico, particularmente si el
polfmero es incapaz de formar une pelfcula continua a las
temperaturas m4s altas usadas en la operacidén de conforma-
¢ibén de la espuma. En tal caso, se incluye plastificador su~

ficiente en la composicién, para asegurar la coalesScencia
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apropiada o fusién del material polimérico durante la opera-

cién. En muchos casos, no se necesita ni desea ningin plasti
ficador, pero cuando se usa, puede estar presente en una can
tidad de hasta cerca del 60% en peso del material poliméri-
co., Los plastificadores convencionales para el tipo pariicu~
lar de material polimérico, pueden usarse, y pueden ser del
tipo de peso molecular bajo mds commes, o pueden ser del ti

po polimérico, tal como las resinas alquflicas, = = = = = =

Pueden incluirse dentro de la composicidn del mate
rial polimérico, antes de la operaﬁién de espumado, coloran—
tes, pigmentos, materiales inertes de relleno, perfumes, cos
néticos, drogas, antisépticos, bactericidas, detergentes,
particulas resinosas de intercambio iénico, y otros materia-
les. Alternativamente, pueden incorporarse tales materiales
en la composicién durante o después de la operacién de espu-
mado. Tales coadyuvantes o aditivos pueden introducirece para
varias finalidades, tales como incorporar un agente funcio-
nal adicional dentro del cuerpo de la masa celular, o para
modificar las propiedades absorbentes de la misma. Por ejem-—
plo, tales materiales hidrofflicos como las fibras o filamen
tos de algodén, los derivados de la alfa-celulosa provenien-—
tes de la pulpa de madera, y el rayén, bien sea derivado de
la viscosa o de la celulosa cuproaménica, pueden introducir-
se para aumentar la suavidad y capacidad absorbente, o para
aumentar la resistencia tensil de la matriz. El material de
intercambio iénico puede servir como un depésito de nutrien-

tes para las plantas, = — = = = = = = = = = = = = = - o - -
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Los productos espumados pueden msnufacturarse en
la forma final que se desee: alternativamente, pueden formar
Se en masas mayores y cortarse luego hasta el tamafio y forma
deseadas. La formacién puede efectuarse en moldes estaciona~
rios o continuos tal cbmo por exturbado para formar vari-
llas, tubos o lajas. Puede fundirse sobre varios substratos
para formar productos laminasdos o productos recubiertos. Los
productos celulares de la presente invencién pueden tener
una amplia gama de densidades, partiendo de una densidad tan
baja como 1 libra por pie ctbico (16,02 kgrms/metro3). Los
productos de baja densidad que tengan pesos de 1 & 15 libras
por pie cdbico (16,02 a 240,3 kgrmg/metro3) v preferiblemen—
te desde 2 a 4 libras por pie cubico (32,04 a 64,08 kgrms/me
tro3), son extremadamente deseables. En otros términos, la
escala de densidades puede expresarse en términos de espa=-
cios vacfos en la masa. Asi, los productos pueden comprender
desde 5% a 98% de espacios vacios o volumen, y preferiblemen

te tener al menos 50% de espacios vacioS. = = = = » =« = = -

Los productos celulares pueden emplearse como ar—
tfculos tirables, o desechables, los cuales se botan después
de cumplir una finalidad. Los productos celulares fabricados
segin la presente invencidn son dtiles como vendajes quirdr-
gicos, servilletas sanitarias, tapones y almohadillas catame
niales. Sirven también como almohedillas desodorantes, apli-
ques para ropa y similares. Para todos estos usos que pueden
denominarse génericamente usos sanitarios pueden inicialmen-—
te conformarse en la forma apropiada o pueden cortarse hasta

la forma de una masa mds grande de los mismos. Los ligadores
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de la presente invencidn proporcionan um alto grado de absor
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bencia que se atribuye al componente (b). El uso de rellenos
de fibras celulésicas es también recomendable para aumentar
la suavidad y absorbencia. El producto puede emplearse como
un relleno en un vendaje quirdrgico, en almohadilla catame-
nial, o gimilar, en la cual se dispone dentro de una cubier-
ta o gaza, u otro material protector. Los productos espuma-
dos de esta invencidn pueden también usarse en brassieres,
como acolchonantes bajo género de tapizado, como material de
reforzamiento en tapicerfa, y bajo recubrimientos para pi-
sos. Los productos celulares de la presente invencidn, pue-
den formarse en ldminas delgadas que pueden confeccionarse
en forme apropiads para servir como recubrimientos de ropa,
particularmente para fines de proteccidén del cuerpo del usug
rio contra la exposicién a gases o vapores téxicos que pueden
estar presentes en el aire en situaciones de emergencia, ta-
les como puede ocurrir a veces en las fdbricas de productos

quimicos, incendios o material de guerra quimico, - - - - -

Los articulos similares a la esponja, de celda
abierta, de la presente invencién, son extremadamente utiles
para fines de lavado y limpieza debido a su allia absorbencia
y debido al hecho de que a pesar de repetidos empapados y se

cados, esta calidad de absorbencia permanece indefinidamen-~

te.-—-—-—- —————————— - e e s e e G e e e e e e e

Para ayudar a los expertos en el arte a practicar
la presente invencién, se sugieren los siguientes modos de

operacién por via de ilustracidén solamente, estando las par-
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tes y porcentajes dadas en peso y las temperaturas en grados

centigrados a menos que especificamente se anote otra cosa.

En los siguientes ejemplos, los ensayos usados con

géneros no tejidos, son como sigue: -~ = « - = = = = = = = =

a) Ensayo sobre Absorbencia

Una muestra del género no tejido (4 pgds x 4 pgds)
(10,16 x 10,16 cmtros) se dobla dos veces para dar un cuadra
do de 2 pgds x 2 pegds (5,08 x 5,05 cmtros), el cual se pasa
entonces entre rodillos de acero a 60 lbrs/pgda.2 (4,22 kegrms
/cmtroz). Se une wn gancho de papel para pesar la muestra,
la cual se coloca entonces encima de un baflo de agua en un
matraz, a temperatura ambiente. El tiempo requerido por el
género no tejido para saturarse, se registra como &l tiempo
de "re-humedecido", y el tiempo requerido para gque la mueS—
tra se hunda hasta el fondo del matraz se registres como el

tiempo de "HundidoMs = = = = = = == -———— - - -

b) Ensayo a la Resistencia Tensil

Una banda de cada género no tejido de 1 pgda x 4
peda (2,54 x 10,16 cmtros) se corta en la direccidn transver
sal de la mdquina, se empapa con agua, percloroetileno (PCE)
o isopropanol (IPA) (ambos a la temperatura ambiente), duran
te 30 minutos, y con los extremos de la banda ssegurados a
las mand{bulas de una mfquins tensil de ensayo, se estira

hasta TOMPETSE, = = = = = = = = - n e v e e o e we ew e wm e
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c) lavado ﬁ:?@270%

Se lavan porciones del género no tejido (10 pgds x
10 peads) (25,4 x 25,4 cmiros) en una mdquina convencional ca
sera de lavado en seco, usando toallas de géneros comolagstire
y 1/4 de taza del detergente comercial Tide, en 16 galones
(60,48 ltrs) de agua, a 1402F (602C), usando un ciclo de 34
minutos (14 minutos de lavado, 2 minutos de enjuague, 2 minu

tos de rotacidn). = = = = = = = =« .- - - e m e - mm oo

d) Ensayo de la Rata (o Régimen) de Enjuagade

Se usé una pieza de 4 pgs x 4 pgds (10,16 x 10,16
cmtros) de algoddn ligado (cerca de 8 onzas/yardaz) (304
grms/mtroz) para enjuagar hasta 2 ml, de agua derramada so-
bre una superficie de acero inoxidable. La capacidad de la
muestra para enjuagar el agua se registra en una escala de 1
& 5 usando el grado de plenitud del enjuague, ya sea que se
dejara una pelfcula de agua, o fuesen gotas de agua formadas
sobre la superficie, como criterio. Una toalla de género es—
tarfa en la escala 1, esto es, la mejor, algoddén sin ligar
1-2, ¥y si el agua no se recoge en absoluto sine que se despa

rrama en una pelfcula delgada, la escala €S 54 = = = = = = =

1) Se calienta una solucién de 180 partes de vi-
nil-sulfonato sédico (SVS) en 5049 partes de agua des-ioniza
da, a 802C. Se afiade una solucibn de 31,5 partes de persulfa
to sédico en 148,5 partes de agua. Durante un perfodo de

150,160 minutos, mientras la temperatura de la mezcla de



10.

15.

20,

25.

- 50 -
AN 5
Aty
reaccién se mantiene a 81 &+ 29C,, se afiade la siguiente mez-
cla emulsificada: = = = - - i
Agua des-ionizada 3,215,7 partes

Sulfosucecinato Dicaprilico
(Sal Na) (60% en mezcla

50:50 de agua e isopropanocl 150,3 partes
Acrilamida Metilolada

Solucién (50%) 360,0 partes
Acrilato de Etilo (EA) 8,640,0 partes

Nota: La acrilamida metilolada es esencialmente una mezcla
de N-metilolacrilamida y acrilamida en una relacién

de cerca de 1:1.

Al final de la adicién, la mezcla se calienta a cer
ca de 852C., para completar la polimerizacién. Puede afiadir-
se iniciador adicional para completar la polimerizacién si
fuera necesario. El producto se enfrfa, se filtra para remo-
ver pequefias cantidades de codgulos, si hay algo, y se empa~
ca. El producto es una dispersién blanca-~lechosa, de un copg
1imero de 96% de etil-acrilato, 2% de vinil-sulfonato sédi-

co, y cerca de 1,2% de N-metilol-acrilamida, y cerca de 0,8%

de acrilamida, con las propiedades siguientes: = = - - ~ - -
% TuSe 50,0 + 015
Viscosidad 200 + 100 ops
pH 2,6 £ 0,3

2) a) Un maso no tejido de viscosa, que pesa cerca

de 0,5 onzas/yarda2 (19 grms/mtroz) se empapa (una inmersién)
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en un bafio que contenga 15% de sélidos poliméricos (obteni-

dos por dilucién de la dispersién hecha en 1)), y 0,5% de
NH401 como catalizador, y se exprime entre rodillos manteni-
dos con una presién de aire de 30 lbras/pgda2 (2,11 kgrms/
cmtroz) (una mordida) para dar aproximadamente 150% de recu-
perado humedo. Los entramados saturados se secan al aire, ¥y
se curan luego durante 3 minutos a 3009F (1492C) en una estu
fa de laboratorio. Estos entramados se evaluaron para absor-
bencia y resistencia tensil, mediante los ensayos descritos

en c) yd) antes, = = = = = = = = o~ o .- - - m - -mm -

b) Piezas de algoddn del tipo usado en cirugfa se
empapan también (una inmersién y una mordida) a través del
mismo batlo, se secan al aire, y se curan 3 minutos a 3009F
(1499C), y se usan para evaluar la capacidad de enjuagado

del agua derramadf. = = = = = = = = - - el L I B N

3) Se repite el procedimiento 1) excepto que se
usaron 540 partes de vinil-sulfonato sdédico y 8187 partes de
etil-acrilato y se reemplazé el sulfosuccinato dicaprflico
al 60% con 60 partes de lauril-sulfato sédico. El ldtex re-
sultante es una dispersidﬂ acuosa de aproximadamente 51% de
sélidos, de un copolfmero de 95% EA, 3% SVS, y cerca de 1%

de cada uno de los compuestos acrilamida y metolacrilamida.

4) Se repitid el Procedimiento 3) excepto que el
BVS se omitid, la cantidad de acrilamida metilolada al 50%
se elevé a 720 partes, y la cantidad de EA se aumentd a

8540 partes. Ia dispersién resultante de aproximadamente 51%
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de sélidos, contenfa un copolimero de 96% EA, cerca de 2% de

N-metilolacrilamida, y 2% de acrilamida, ~ = = = = = = = = =

5) Se afiade a la dispersién obtenida en 4), cerca
de 5 partes, por 100 partes de la dispersién, de la sal sédi

ca del sulfosuccinato dicaprflicos = = = = = = = =~ = « = = =

6) Se repite el Procedimiento 3), excepto que el
SVS se omite, la cantidad de EA se cambia a 8410 partes, la
cantidad de acrilamida metilolada al 50% se dobla a 720 par-
tes, y se afiaden 225 partes de 4cido itacénico (IA). El polf
mero resultante es un copolfmero de 93,5% EA, 2,5% IA, cerca

del 2% de acrilamida, y cerca de 2% de N-metilolacrilamida.-

La Tabla I resume los resultados de los ensayos de
absorbencia, a) sobre los géneros ligados hechos de acuerdo
con el procedimiento 2) a) 6 b) con los polfmeros de los pro
cedimientos 1), 3), 4), 5), y 6), antes y después de lavados
una o mids veces de acuerdo con el ensayo c) de lavado. Se
anotan también la resistencia tensil en onzas por pulgada de
ancho cuando Se empapa en agua y percloroetileno (PCE). La
Tabla muestra que 4), 5), ¥ 6) que en efecto son los contro=-
les, carecen de la absorbencia y/o re-humectabilidad de los
productos 1) y 3) hechos a partir del copolimero de la pre=

gente INVeNcidnt = = = o = @ m ww - - - - .- oo = - . o -
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TABLA

Absorbencia (segundos)

Inicial

Pol{ Re-Hu Hun-
mero mec, dido

Después 1
lavada

Después 10
lavadas

Re-Hu Hun-
mec, dido

Re-Hu Hun-
mec. dido

Rata
de En Resistencia Tensil en
jua~ himedo

gue de
Aszua

1)
3)
4)
5)
6)

e

10,

13.

315 >600

395 >600

(Onzas/Pada) Grms/Ctro
H20 PCE H20 PCE

61,4
67,0
92,7
68,1
7549

2 5 5 <1 4
2 1 5 <1 3
>300>300 >300 >300
3 141 141 >300 >300
530 >600 - -

-2 5,5
6,0
8,3
6,1
6,8

4,8
9,6
Ty1
7,2
9,2

53,6
107
T79+3
80,4
103

T B T s

Los polfmeros de 4) y 5) son en efecto controles
Ya que carecen del compuesto b) en el copolfmero, pero son
similares por otros aspectos a los de 1) y 3) anteriores. El
polimero de 6) muestra que el uso de 4cido carboxflico més de
bil, deido itacénico, no puede producir las caracter{siicas
de absorbencia y enjuagado de los copolimeros de la presente

invencidn.

- OW G s s e S e WA S M e e e e M e e e e me me

7) ELl procedimiento 1) anterior, se usé para prepa
rar una dispersién acuosa de un copolimero de 92% de EA, cer
ce de 1,6% de acrilamida, cerca de 2,4% de N-metilol-acrila-
mida, y 4% de la sal sédica del 4ecido 2-acrilamido-2-metil—

~propanosulfénico,

8) ElL procedimiento 1) se usé para preparar una
dispersién acuosa de un copolfmerc de 92% (EA), cerca de 1%
de acrilamida, ¥y cerca del 1% de N-metilolacrilamida y 6% de

la sal sbdica del sulfoftalato del 4cido metacriloxi-isopro-

- e e W G M e UM A M MR W W R R e e A e B N e e ew e
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9) El procedimiento 3) se usé para producir una

dispersién acuosa de un copolimero de 89% EA, 4% de 4cido
itacénico, cerca de 2% de acrilamida, cerca de 2% de N-meti-
lolacrilamida, y 3% del aducto de relacién molar 1:1 de buti

len-glicol-dimetacrilato, y bisulfito sédico.

10) Las dispersiones obtenidas en los procedimien=~
tos 7), 8), ¥ 9) se usan para ligar un no tejido de rayén
viscosa como en 2) a) anterior, y para ligar una pieza de al
godén quirdrgico en 2) b) anterior, y luego los productos se
ensayan con los resultados presentados en la Tabla II. En es

te ensayo, la resistencia tensil se determina en agua e iso-

propanol (IPA) en lugar de agua y percloroetileno.

- o W ew e

TABLA

Absorbencia (segundos)

Inicial

Después 1
lavada

Después 10
lavadas

Pol{ Re-Hu Hun-
mero mec. dido

Re-Hu Hun~
mec. dido

Re-Hu Hun-
mec. dido

II

Rata

de En Resistencia Tensil en
jua~  hdmedo

gue de

Agua (Onzas/Pgda) Grms/Ctro

7) <1
8) <«1
9) <1

15.

H,0 PCE H,0 PCE

6,4
215
645

3 1 4 1 2 1-2
3 8 15 1 24
5 - - 1 6

4,6 71,4 51,3
3,8 61,4 42,4
10,1 72,6 112

11) El procedimiento de 1) anterior, se repitié re
emplazando el SVS con 180 partes de alfa-sulfoetil-acrilato
s8dico. Cuando la dispersién copolimerica resultante se usé
para ligar un género no tejido o pieza de algodén quirdrgico
de acuerdo con 2) a) y 2) b) anteriores, los resultados son

similares a los obtenidos con el copolfmero de 1) (véase Ta-
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12) El procedimiento de 1) anterior, se repitié re
emplazando el SVS con 450 partes de alilsulfonato sédico.
Cuando la dispersién copolimérica resultante se usé para li-
gar un género no tejido o una pieza de algodén quirdrgico,
de acuerdo con 2) a) y 2) b) anteriores, los resultados.son

similares a los obtenidos con el copolfmero de 1) (véase Ta-

13) El procedimiento 1) anterior, se repitid, ex-
cepto porque se omitié el SVS, se incluyen 320 partes de es-
tireno-sulfonato de potasio (PSS) en la mezcla emulsificada,
y el EA se reemplazé con 8500 partes de metil-acrilato (MA),
dando por resultado una dispersién acuosa de un copolfmero
de cerca de 94,5% MA, cerca de 3,5% PSS, cerca de 1% de N-me
tilolacrilamida, y cerca de 1% de acrilamida. Cusndo la dis-
persién copolimérica resultante se usé para ligar un género
no tejido, o una pieza de algodén quirdrgico de acuerdo con
2) a) y 2) b) anteriores, los resultados son similares a los

obtenidos con el copolimero de 1) (véase Tabla I)s = = = =~ -

14) Se repitid el procedimiento de 13) anterior,
reemplazando el PSS con 550 partes de acriloxietil-sulfopro-
plonato aménico (AESP) y el MA con una mezcla de 600 partes
de acrilonitrilo (AN), 70 partes de 4cido acrilico (AA),
4200 partes de MA y 3400 partes de EA, dando por resultado
una dispersién acuosa de un copolimerc de cerca de 6,1% de

AESP, cerca de 6,7% AN, cerca de 0,8% AA, cerca de 1,0% de
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N-metilolacrilamida, cerca de 1,0% de acrilamida, cerca de
46,6% MA, y 37,8% de EA. Cuando el copolfmero resultante dis
perso, se usé para ligar un género no tejido, o wna pieza de
algodén quirdrgico de acuerdo con 2) a) y 2) b) anteriores,
los resultados eran similares a los obtenidos con el copoli-

mero de 1) (véase Tabla I)e = =~ = = = = = = = = = = = = = =

15) El procedimiento de 13) anterior, se repitid
reemplazando el PSS con 880 partes de acriloxietil-o~sulfo-
benzoato sbdico (AESB), y la acrilamida metilolada con 800
partes de una solucién acuosa al 50% de N-metilol-4-penteno
guanamina (MPG), y el MA con 7720 partes de EA, dando por
resultado uwna dispersién acuosa de un copolimero de cerca de
9,8% de AESB, 4,5% MPG, y 85,7% EA. Cuando la dispersién co-
polimérica resultante se usé para ligar un génefo no vejido
0 una pieza de algoddén quirdrgico de acuerdo con 2) a) y 2) .
b) anteriores, los resultados fueron similares a los obteni-

dos con el copolimero 1) (véase Tabla I)s =~ = = = = = = = -

16) Se repitié el procedimiento 1) anterior, reem-
plazando el SVS con 660 partes de la sal sédice del 3,5-di-
sulfoftalato 4cido acriloxietilico (AEDSP), la acrilamida me
tilolada con 260 partes de N-metilo-bete~ureidoetil-acrilato
(MUA), y el EA con una mezcla de 7600 partes de EA y 480 par
tes de beta~hidroxietil-acrilato (HEMA), dando por resultado
una, dispersién acuosa de un copolfmero de cerca de 7,3% de
AEDSP, 2,9% de MUA, 5,3% de HEMA, y 84,5% de EA. Cuando la
dispersién copolimérica resultante se usé para ligar un géng

ro no tejido o una pieza de algodén quirdrgico en consonan-
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cia con 2) a) y 2) b) anteriores, los resultados fueron simi

lares g los obtenidos con el copolfmero de 1) (véase Tabla

17) El procedimiento 1) anterior, se repitid reem-
plazando el SVS con 810 partes de la sal sédica del 8-acrilo
xioctil, 3,5-disulfoftalato 4cido (AODP), la acrilamida meti
lolada con 360 partes de una solucidén acuosa que contenga 80
partes de N-~metilolmetacrilamida y 100 partes de N-metilol-
~-4-pentenamida (MPA), y el EA con una mezcla de 3600 partes
de isopropilacrilato (IPA) y 4400 partes de MA, resultando
en una dispersidén acuosa de un copolfmero de cerca de 9% de
N-metilolmetacrilamida, cerca de 1,1% de MPA, 40% de ZPA y
49% MA. Cuando la dispersidén copolimérica resultante se usé
para ligar un género no tejido, o una pieza de algodérn qui-
rdrgico de acuerdo con 2) a) y 2) b) anteriores, los resulta
dos fueron similares a los obtenidos con el copolimerc 1)

(véase Tabla I). = = = = = = = = = = = = = - -

18) El procedimiento 1) anterior se repitid reem-
plazando el SVS con 1000 partes de la sal aménica del acrilo
xietoxi~etoxietil-4~sulfoftalato 4cido (AE3EOSP), la acrila-
mida metilolada con 400 partes de una solucién acudsa que
contenfa 50 partes de N-metilol-alilguanamina (AMG) y 150
partes de N-metoximetil-4-pentenoguanamina (MOMPG) y el EA
con ung mezcla de 4600 partes de propil-acrilato (PA) y 3300
partes de EA, dando por resultado una dispersién acuosa de
un copolfmero de cerca de 11% de AO3EOSP, 0,5% MAG, 1,6%
MOMPG, 50,5% PA y 36,4% de EA. Usando la dispersién poliméri
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ca resultante para ligar un género no tejido, o una pieza de

algodén quirdrgico de acuerdo con 2) a) y 2) b) anteriores,
los resultados son similares a los obtenidos con el copolime

ro de 1) (véase Tabla I). = = = = = = = = = = = e = = - -

Los siguientes ejemplos son ilustrativos de la pro

duccién de artfculos espumadoB: = = — = = = = = = - - = = -

19) Se coloca una mezcla de 100 partes por peso de
una dispersién acuosa de un 50% de sélides, del copolimzro
obtenido por polimerizacién en emulsién del procedimiento 1)
anterior, 1,6 partes de un almidén oxietilado que contenga
cerca de 4% de dxido de etileno combinado en &1, 6,4 vartes
de una solucién al 30% en agus de terc.-octilfenoxietoxietil—
~sulfonato sédico, y 3,2 partes de una solucién al 70% en
agua, de un terc—octil-fenoxipolietoxietanol que contenga un
promedio de cerca de 16 unidades oxietilénicas por molécula,
en un recipiente abierto, y se bate mecdnicamente hasta una
condicién espumada, con un agitador de alta velocidad, a cer
ca de 5092C, Cuando se agitan 4,8 partes de 4cido clorhfdrico
al 10% (acuoso) en la masa espumada y se calienta continua-
mente hasta que una muestra de la masa espumosa recogida so-
bre una varilla de vidrio no fluya mis por su propioc peso
cayendo del extremo de la varilla. Se detiene entonces la
agitacién y la masa espumosa se funde, parte sobre una pelf-
cula de tetrafluoroetileno (Teflon), y parte sobre un género
de algoddén, manteniéndose estos substratos en una posicién
horizontal durante el fundido. Los substratos recubiertos se

secan entonces en una estufe a 1502C y luego se hornean me-
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desprende ficilmente de la pelfcula de Teflon, Es totalmente
eldstica y tiene buena resistencia al desgarramiento, al la~-
vado y a los solventes. Tiene buena resistencia en hvmedo,
es altamente absorbente, y es fdcilmente re~humectable, de
modo que e totalmente ¥til como una esponja para secar toda
clase de superficies mojadas. El género de algodén laminado
se liga bien y se resiste a la separacidn, teniendo el lami-
nado espumoso un egpesor de cerca de 3mm., Este laminado sir-
ve muy bien para confeccionar una prenda de vestir irterior
aislada, que es muy tibia pero confortable, debido a sus cua
lidades de absorcién de la humedad, y de su permeabilidad a

la humedad, = = = = = = = = = @ = = = = = = = = - - - - =

20) Una mezcla de 100 partes en peso, del ldtex
proveniente dellproceso 3) ¥ 55 partes de aldmina hidratada,
se mezcla con 1,3 partes de dcido oxélico, 1 parte de urea y
ung mezcla de 1,7 partes de etilen—glicol-monoetil--€ter, 1,7
partes de alcohol mir{stico, 6~1 partes de una solucién al
27% de solucién acuosa de lauril-sulfato sédico ¥ 1,4 partes
de una solucién al 70% en agua de un terc~octilfenoxietoxie-
tanol que contenga un promedic de cerca de 40 unidades oxie-
tileno por molécula. Se bate al aire la mezcla usando un mez
clador ordinario de cocina (Accesorios de Cocina Modelo C),
y se funde a una densidad de cerca de 0,40 gramos por centi-
metro cibico sobre un género estampado de algodén, a un espe
sor de 0,125 pulgadas (0,32 cmtros). Se seca el producto re-

sultante y se cura durante quince minutos a 15020, = = = = =~
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21) Se mezcla una mezcla de 100 partes por peso

del 1ldtex de 4) anterior y 55 partes de alumina hidrateda,
con 1,3 partes de Acido ox4lico, 1 parte de urea y una mez-
cla de 1,7 partes de etilen-glicol-monoetil-éter, 1,7 partes
de alcohol mirfstico, 6,1 partes de una solucién al 27% en
agua de laurilsulfato sédico, y 1,4 partes de una solucidn
al 70% en agua, de un terc-octil-fenoxipolietoxietanol, que
contenga un promedio de cerca de 40 unidades oxietileno por
molécula. Se bate aire dentro de la mezcla y la espuma seo
funde a una densidad de cerca de 0,40 gramos por centimetro
cibico sobre tela estampada de algodén, a un espesor de

0,125 pulgadas (0,32 cmtros), = = = = = - = = = = = = = =« =~

El producto resultante se secé y curé durarte quin

ce minutos a 1502 0. = = = = = = = = “w - - - - - o - - . -

22) Una mezcla de 100 partes en peso del lilex ob-
tenido mediante el procedimiento 9) y 55 partes de alimina
hidratada, se mezclé con 1,3 partes de 4cido oxdlico, 1 par—
te de urea y una mezcla de 1,7 partes de etilen-glicol-monog
til-&ter, 1,7 partes de alcohol mirfstico, 6,1 partes de una
solucidn al 27% de lauril-sulfato sbdico, y 1,4 partes de
una solucidn al 70% de agua de un terc-octilfenoxipolietoxie
tanol que contiene un promedioc de cerca de 40 unidades de
oxietileno por molécula. Se bate aire dentro de lg mezcla
usando un mezclador ordinario de cocina, y se funde a una
densidad de cerca de 0,39 gramos por centimetro cibico sobre
una tela impresa de algodén, a un espesor de 0,125 pulgadas

(0,32 centimetros)., El producto resultante se secé y curd du
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rante 15 minutos a 1502C, = - = = = = = = 0 = 2 = o o @ - -

23) las espumas preparadas de acuerdo a los proce-
dimientos 19), 20), 21) y 22), se evaluaron para absorbencia
midiendo el tiempo requerido para absorber una gota de agua
dentro de la espuma. Esta propiedad se mide también sometien
do las espumas a un ciclo de ensayo de lavado c), antes di-

chos. Los'resultados se dan en la Tabla Il = = = = = = = =

TABLA TII

Absorbencia (Segundos)

Polfmero Inicial Después 1 lavada
19) 1 2
20) 1 -
21) >300 >30C
22) 1 8

24) Se obtienen masas similares a la esponja, durables
al lavado de absorcién comparable, cuando se repite el Procg
dimiento 20) excepto que el l4tex del Procedimiento 3) se re
emplaza por un ldtex respectivo obtenido en cada uno de los

siguientes procedimientoss: = = -« = = = = = ¢ - - - - - w - -

a. Procedimiento 7).
b, Procedimiento 8).
¢+ Procedimiento 11).
d. Procedimiento 12).

e. Procedimiento 13).
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f. Procedimiento 14).

i' um ol

g. Procedimiento 15).
h. Procedimiento 16).
i. Procedimiento 17).

j. Procedimiento 18).

25) Se repitié el Procedimiento 3), con la excep-
cién de que el lauril-sulfato sédico se reemplazé con 150
partes de dioctil-sulfosuccinato sédico (60% en una mezcla

50:50 de agua e iSopropanol), = = = = « = = = = = = = - = -

Una porcién del l4tex resultante se usé para ligar
un género no tejido y entretelas de algodén mediante el Pro—
cedimiento 2) a) y b), con resultados similares a los obteni
dos con el polfmero 3) como se muestra en la Tabla I. Otra
porcién del ldtex se convierte a un producto espumozo median
te el Procedimiento 20). El laminado resultante es altamente
absorbente y re-humectable, y es totalmente dtil comd un gé-

nero de enjUAgUEs — = = = = = = = . C “- - - = =-— .- —--

26) Se repitié el Procedimiento 1), con la excep-
cién de que el SVS se reemplazé por 210 partes de dcido 2-
-acrilamido-2-metil-3-butanosulfénico y la solucién de acti~-
vacién superficial se reemplazé con 130 partes de una solu-
cién al 50% en una mezcla 50:50 de agua e isopropanol, de

la sal sédica del di-dodecil-sulfosuccinatos — = = = = = = =

Una porcién del l4tex resultante se usé para ligar

un género no tejido y entretelas de algodén, mediante loe
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Procedimientos 2) a) y b), con resultados similares a los ob

tenidos con el polimero 3), como se mostré en la Tabla I.
Otra porcibn del lédtex se convierte a un producto espumado
mediante el Procedimiento 20). E1 laminado resultante es al-
tamente absorbente y re-humectable, y es muy Wtil como un gé

nerc Ge eNJjUaAgUE. = = = = = = = = = - _ - . - - - - -

Se declaran de novedad y propiedad pars Espalla,

sus territorios y plazas de soberanfa, las siguientes: - - -

REIVINDICACIONES

1.~ Procedimiento para preparar un género no teji-
do aglomerado, caracterizado por utilizar como aglomerante

un copolimero de una mezcla de monbmeros que comprende - -

a) de 0,2 a 10% en peso de por lo menos un mo
némero alfa,beta~monocetilénicamente insaturado que contiene
un grupo amino en el cual el 4tomo de nitrégeno estd unido a
un 4dtomo de carbono de un anillo de 1,3,5-triacina, un grupo
carboxilamida o un grupo ureldo, estando substituido el 4to-
mo de nitrégeno de tal grupo amino, carboxilamido o urefdo

por un grupo metilol o metoximetilo, — — = = = = = = w w - -

b) de 0,2 a 11% en peso de por 1o menos un mo- .
némero alfa,beta-monoetilénicamente insaturado, en forma de

4cido o de sal, que tiene un grupo 4cido que contiene azufre
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y que no contiene Atomo de nitrégeno bdsico, y - = - - - - -

c) el resto hasta constituir 100% en peso de
al menos otro monémero alfa,beta-monoetilénicamente insatura
do que no contiene grupo 4cido que contenga azufre o su sal

ni 4tomo de nitrégeno bdsico, = = = = = = = = = - = = = ~ ~

proveyéndose el copolimero en la tela no tejida en una canti
dad de por lo menos 5% en peso basado en el peso de fibras

de la tela: = = = = = = = 0 = m o m m - e - - .- -

2.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, caragc
terizado porque el copolimero es un polimero de una mezcla
de monémeros que comprende de 0,5 a 4% en peso de monbmero

(a) y de 0,5 a 8% en peso de monémero (b)e = = = = = = = =« «

3.- Procedimiento segin la reivindicacién 1 6 2,
cargcterizado porque las fibras de tela comprenden fibras de

algodbn y/0 de ragbn. = = = = = = = = = = - -—--——-—-— -

4.~ "PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UN GENERO NO TE-
JIDO AGTOMERADOM. — = w = = = o ;e = e = o e o o m m o = =

Todo ello conforme se describe y reivindica en la
presente memoria que consta de sesenta y cuatro hojas, fo-

liadas y mecanografiadas por una sola de sus caras.

BARCELONA, 15 ABR. 1972
P.A. M. CURELL SUNOL

./1_GLtLLL{ALL:1;

maf.
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