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Antecedentes de ls invencidn

En afios recientes se han congiderado diversos mé-
todos para tratar productos‘que contienen fibra celuldsica,
tales como tela hecha de algodén o mezclas de algoddn, para
comunicarles resistencia durédera a las arrugas y caracteris
cas de secado uniforme . Por ejemplo, los materialéé.celulg
sicos han sidp reticulados con formaldehido en presencia de
un cierto numero de diversos catalizadores que dan‘éeticulg
ciones duraderas que tienen buena resistencia a ldsfiavados
repetidos, y también a diversos dcidos y 4lealis, yiblanqueg
dores que contienen cloro. - |

Ia patente de los EE.UU. 3.653.805, por ejémplo,
describe la impregnacidn del material celuldsico con un com
puesto reactivo con formaldehido, tal como ures, y'laego la
puesta en contacto de la tela impregnada con vapores de for
maldehido, para formar sobre la tela un producto'de reac-
cidn iﬁsoluble, en ausencia de catalizedor 4cido y sin efec
tuar una reticulacidén con la fibra celulésica suficiente pa
ra producir un aumento de la recuperacién de arrugas lo bas
tante alto pare que interfiera con la subsiguiente opera-
cidén de dar forma a la tela que contiene poliﬁero de fqr-
maldehido. La tela es impregnada luego con un catalizador
4cido sélido latente, o es expuesta a un catalizador gaseo-
S0 y curada, dando un producto de planchado duradero.

Desde luego, muchos de los procedimientos de la
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técnica anterior relativos a productog de planchado durade-
ro que usan materiales de formaldehido o reactivos con for-
maldehido han implicado el uso de catalizadores dcidos ta-
les como didxido de azufre, deido férmico, &cido acético,

5 cloruro de cinc y similares, Aunque estos catalizadores son
eficaces para causar la reticulacién o curado de los materia
les, pueden degradar las propiedades fisicas del material ce
luldsico.

El uso de un método sin catalizar para producir
10 wn producto de planchado duradero ha side intentado.en la
téenica anterior, pero hasta shora no se ha hallado ningin
procedimiento comercialmente adecuado, ya que se reguerian
tiempos de reaccidn extremadamente largos, por ejemplo diez
horas, incluso para aproximarse a los minimos niveles acep-
15 tables de la propiedad de planchado duradero. Véase. por
e jemplo, "An Uncatalyzed, Vapor-FPhase Cross-linking Reac-
tion of Cotton Cellulose with Formaldehyde" (Reaccidn de re
ticulacidn en fase wvgpor, sin catalizar, de la celulosa del
algoddén con formaldehido), Joarder y otros, Textile Research
20 Journal, 39, Ne 1, pdgs. 49-54 (enero 1969).
Por tanto; ha continuado la bisqueda de un proce-~

dimiento no catalitico, relativamente rdpido, capaz de ori-
ginar un equilibrio me jorado entre las propiedades fisicas
¥y las propiedades de planchado duradero, para materiales ce

25 lulésicos tales como tela de algodédn.

24-8-73
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Resumen de la invencidn

Por tanto, un objeto principal de la presente in
vencidn es proporcionar un procedimiento no catalftico de
planchado duradero, para tratar materiales celuldsicos que
contienen fibra, procedimiento que evita o aminora sustancial
mente los problemas antes mencionados. |

Un objeto mds especifico es proporcionaf'th Pro-
cedimiento no catalitico gue comunica a los materiales celu
16sicos un equilibrio perfeccionado de propiedades- de-plan-
chado duradero y propiedades fisicas.

Otro objeto especifico es proporcionar u# proce-
dimiento no catalitico de planchado duradero, para uéorcon
materiales celuldsicos, gque produce caracteristicas perfec-
cionadas de resistencia a las arrugas y secado uniforme, man
tiene en el minimo cualquier pérdida de resistenciz .a la
traccidn y resistencia a la abrasién, y requiere un tiempo
de tratamiento relativamente corto.

Estos y otros objetos, as{ como el aslcance, natu
raleza y utilizacién de la invencidén, se hardn més claramen
‘te aparentes por la siguiente descripcidn mds detallada. A
no ser que se indique otra cosa, todas las proporciones y
tantos por ciento de materiales o compuestos se expresan 50
bre la base del peso, en toda la memoris descriptiva ¥y rei-
vindicgeiones adjuntas,

Segln la presente invencién, se proporciona un
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procedimiento no catalitico para perfeccionar la estabilidad
dimensional, resistencia a las arrugas, caracteristicas de
secado uniforme, y retencién de forma total de una tela que
contiene fibra celuldsica, que comprende: (a) aplicar 2 la

5 tela que contiene fibra celuldsica una solucidn acuosa, exep
ta de catalizador, de un compuesto mondmero que tenga al me
nos un hidrdgeno activo vy reaccione con formaldehido; (b) ex
poner la tels impregnada a una atmésfera gue contenga vapo-
res de formaldehido, en ausencis de catalizador, hasta que

10 se fije sobre dicha tela, sin efectuar ninguns cantidad sus
tancial de reticulacidn con la fibra celuldsica, una canti-
dad que impida las arrugas de un condensado, al menos par-
cialmente polimerigzado, del compuesto mondmero y formaldehi
do, en forme sustancialmente insoluble en agua; y (c) calen

15 tar posteriormente dicha tela en una atmésfera gasensa iner
te, en ausencia de catalizador, a una temperatura de aproxi
madamente 100 a aproximadamente 1802C, durente de aproxima-
damente 1 a aproximadamente 20 minutos, para segulr polime—
rizando y reticular la tela.

20 La esencia de la presente invencidén es el descu~-
brimiento de que, calentando posteriormente en ausencia de
catalizador o formaldehido una tela que ha sido impregnada
con una solucidn acuosa, exenta de catalizador, de un com~
puesto monbmero que tenga al menos un hidrégeno activo y reac

25 cione con formaldehido, tal como urea, y que luego ha sido

2408073
C.M.H. - 5 -
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expuesta a vapores de formaldehido (de nuevo en ausencia de
catalizador), se consiguen una resistencia a las arrugas sus
tancialmente perfeccionada y un tiempo de tratamiento global
gignificativamente reducido, con solo una minima degradacidn
de propiedades fisicas, Hasta ahora se ha pensado que se de
bia impregnar la tela con un catalizador, ya fuese mediante
un baiio de impregnacidn acuoso o por impregnacidn ééh’vapor,
pare consegulr propiedades de planchido duradero y tiempos
de tratamiento aceptables. La presente invencidén hafélcanzg
do estas metas sin afiadir estos catalizadores al sistéma,
evitando asi el sacrificio de pérdidas significativés en las
propledades fisicas del material. o

Descripcidn de las realizaciones preferidas

La presente invencidn es dtil para tratar diversas
fibras celuldsicas naturales o artificiales, solas o en mez
clas entre si en diversas proporciones, o como mezclas con
otras fibras. Entre tales fibraskceluldsicas naturales dti-
les agui se incluyen, por ejemplo, el algoddén, articulos de
lino, lino, cdflamo y yute. Entre las fibras celuldsicas re-
generadas o artificiales dtiles se incluyen el rayén visco-
sa y rayén de cupramonio. Otras fibras que pueden ser usa-
das en mezclas con una o mds de las fibras celuldsicas an-
tes mencionadas son, por ejemplo, las fibras de acetato de
celulosa, poliamidas, poliésteres, poliacrilonitrilo, polio

lefinas, poli(cloruro de vinilo), poli(cloruro de vinilide-
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no) y poli(alcohol vinilico). Tales mezclas comprenden pre-
feriblemente al menos aproximadamente 15 por ciento en peso,
y mds preferiblemente al menos aproximadamente 35 por ciento
en peso, de algoddn u otras fibras celuldsicas.
5 Una tela puede ser de punto, tejida o no tejida,
o puede ser cualquier tela construida de otra forma. Ia te-
la puede ser plana, plegada, plisada, dobladillada 6 cosida,
o se la puede dar forma de otra manera, para producir un ar
ticulo tal como una prenda de vestir de cualquier forma de-
10 seada, antes o despuds de contacto con la fase de vapor reac
tivo que contiene formaldehido. Despuds del tratamiento, la
tela reticulada formada conservard sustancialmente la confi
guracidn original durante la vida del articulo, es decir,
se producird una tela para lavar y poner, o de planchado
15 duradero.
Segin la presente invencidn, la tela de algodén
o due contiene celulosa es impregnada con una solucidn acug
ga, exenta de catalizador, que contiene un compuesto mond-
mero que tiene al menos un hidrdégeno activo, y que reaccio
20 na con formaldehido, por ejemplo un compuesto del tipo ami
da.
Los compuestos adecuados tipo amida, reactivos
con formaldehido, son tipicamente solubles en agua, y entre
ellos se incluyen diversas ureas tales como urea, butil-ures,

25 etilen-urea, propilen-urea ciclica, alil-urea, dihidroxie-

24.8.73
CoMoHo - 7 -
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tilen-urea ciclica, cianuramida (melamina), tiourea, asi co
mo formamida, acetamida, maloamida, acrilamida, los carbama
] - 04) o hidroxial-
cohilo, tales como carbamato de etilo y carbamato de hidro-

tos de alcohilo inferior (por Ejemplo C

xiletilo, aril-sulfonamidas tales como benceno-sulfonamida

0 p-benceno-disulfonamida, las alcohilo inferior-(pég eljem—
plo Cl - 04)-su1fonamidas 0 bis-sulfonamidas, talééjhbmopgg
tano-, etane, n-butanc-o isobutano-sulfonamida, metilen-bis-
—metano-sulfonsmida, etilen-bis-metano-sulfonamide, * 1) 3-pro
pano-bis-metano-sulfonamida, etc. Se prefieren la urea ¥
etilen~uresa. ';:“

Es particularmente ventajoso impregnar la tela con
la solucidn scuosa del compuesto de amida, de manera_éue se
produzca una adicidn en seco de entre aproximadamente 0,5 ¥y
25, de preferencia entre aproximadamente 2,5 y 15, por cien
to en peso de la tela.

El compuesto de amida se gplica preferiblemente en
una solucidn acuosa que puede tener un pH de aproximadsmente
4 a l2. Generalmente; la solucidn acuoss tendrd un pH alca-
lino. A menudo el pH estard entre por encims de aproximada-
mente 7 y menos que aproximadamente 11, de preferengia en-
tre aproximadamente 8 y 9, y conteniendo de aproximadamente-
1 a aproximadamente 25 por ciento, de preferencia entre apro
ximadamente 3 y aproximadamente 20 por ciento, méds preferi-

blemente de aproximadamente 5 a aproximadamente 15 por cien
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to, de la amida.

El tratamiento previo de la tela, antes de exposi
c¢ién a los vapores de formaldehido, con aditivos resinosos
polimeros que formap peliculas'blandas, tal como dispersio-
nes o ldtices usuales, puede dar como resultado una mejora
de un aumento desusadamente grande en la recupercidn de arru
gas de la tela tratada. Los aditivos polimeros pueden me jo-
rar también la flexidn, resistencia a la abrasidén y resis-
tencia al desgarramiento, o alterar la relacidn de recupers
cidn_de arrugas en seco a . recuperacién de arrugas en himedo,
o, en algunos casos, acortar el tiempo de reaccidn recesario
para producir una tela aéeptable de planchado duradero. Los
aditivos polimeros adecuados para tales fines, en la mayo-
ris de los casos, estdn disponibles comercialmente en forma
de 1ldtex acuoso concentrado, y es deseable diluirlos hasta
una concentracidén de aproximadamente 1 a aproximadamente 30,
a menudo de aproximadamente 5 a aproximadamente 15, por cien
to de polimero, para impregnar sobre la tela. Entre los adi
tivos polimeros adecuados se incluyen los covolimeros sdli-
dos, resinosog o cauchoides, de acrilonitrilo-butadienoc, y
las mezclas que los contienen con diversas resinas vinilicas;
polietileno; copolimeros desacetilados de etileno y acetato
de vinilo; poliuretanos y diversos polimeros de acrilatos
de alcohilo, etc, como es bien sabido en la tdcnica.

La tela impregnada puede ser secada o acondiciona
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da hasta un contenido de humedad de aproximadamente 2 hasta
aproximadamente 100, de preferencia de aproximadamente 3 a

aproximadamente 65, mds preferiblemente de aproximadamente

5 & gproximadamente 15, por ciento en peso ael material de

tela celuldsica seco, -

LR

S5i se desea, la tela impregnada puede ser secads
v usada luego en la manufacturs de prendas de vesfifxipor
e jemplo cortando, cosiendo y planchando), ya sea inhediata-
mente o tras envio a un lugar diferente, o tras aiméégnamieg
to de duracidn indefinida., Las prendss de vestir redultantes
pueden seguir siendo'tratadas luego como se'descriyé nds ade
lante, ya sea inmediatamente o tras almscenamiento ééﬂdura-
cidn indefinida. Ia tela (o prenda de vestir) impregnada es
expuesta en ausencia de catalizador a una atmésfera gue con
tiene vapores de formaldehido, hasta que se fije sobxre la
tela, 8in efectusr, sin embargo, ninguna cantidad sustancial
de reticulacidén con la fibra celuldsica, una cantidad que
impida las arrugas de un condensado, al menos parcialmente
polimerizado, del compuesto mondémero y formaldehido (por
e jemplo un condensado de urea-formaldehido parcialmente po-
limerizado), en forma sustancialmente insoluble en agua.

Aunque no hay reticulacidn sustancial, aparentemen
te puede haber algb de unidn, tal como injerto del condensa
do en grupos hidroxilo de la.delulosa, que tiene lugar du-

rante la etapa de contacto con vapor de formaldehido. Una

- 10 -
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cantidad que impida las arrugas del condensado al menos par
cialmente polimerizado es aquella cantidad que, cuando la te
la es calentada posteriormente, produce una tela que tiene
pr0piedades acepbtables de planchado duradero.

p) La atmdésfera de la zona de reaccidn puede -contener
también aire o cualquier otro gas no decido y no perjudicial
que no reaccione con el formaldehido o el compuesto mondme~
ro, y que no catalice su reaccidén. A menudo, la atmdésfera &
la zona de reaccidén contiene de aproximadamente 1 a aproxi-

10 madamente 100, de preferencia de aproximadamente 30 2 apro-

| ximadamente 95, por ciento en volumen de formaldehido.

El contacto de la telé impregnada con la atmésfe-
ra que contiene vapor dé formaldehido puede ser efectuado a
una temperatura de aproximadamente 100 a aproximadamente 160,

15 de preferencia de aproximadamente 105 a aproximadamente 1209C,
durante un tiempo de aproximadamente 0,1 a aproximadamente
60; de preferencia de aproximadamente 0,5 a aproximadamente
20, mds preferivlemente de aproximadamente 1 a aproximada~
mente 5 minutos.

20 Se puede emplear cualquier medio adecuado para po
ner en contacto la tela con la atmdésfera que contiene vapor
de formaldehido. Por ejemplo, sSe puede usar un sistema dls-
continuo utilizando un recipiente o tubo cerrado gue contie
ne la atmésfera en fase vapor reactivo, en el que se puede

25 poner la telas impregnada que contiene mondmero, y exponer-

24,8.73
C.M.H, - 11 -
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la 2llf a la atmésfera durante el tiempo apropiado., Como al
ternativa se puede usar un sistema dindmico o continuo, tal
como uno en el que Se hace pasSar una corriente gaseosa que

contiene vapor de formaldehido a través de una cdmara alar-

5 gada cerrada, por la gque también se hace pasar la tela 0 ar
ticulos impregnados, a velocidad apropiada, ya ses en corrlen
te paralela o en contracorriente en relacién al gas. Tambiel
se pueden usar combinaciones de lo que antecede, es dec1r,
tal como pasando una corriente que contiene vaporeé-ﬁ;'for—

10 maldehido sobre una tela estdtica. o

El vapor de formaldehido requerido puede ser gene-
rado de cualguier manera conveniente, tal como calentando
une suspensién de paraformaldehido en aceite mineral;;para
generar formaldehido gaseoso que luego es dosificado en in-

15 terior de la cdmara de tratamiento. E1 vapor de formaldehi-

Qo estard presente en la zona de reaccidén en cantidad al me
nos suficiente para reaccionér con todo el compuesto de ami
da, y en general estard presente en exceso respecto a tal
cantidad,

20 Tipicamente, al final de la etapa de puesta en contacto
con vapor de formaldehido, la tela es calen%ada, deseablemente,
hasta una temperatura por encima de aproximadamente 80°C, por
e jemplo comprendida entre aproximadamente 100 y aproximadsmen—

" fe 1809C, de preferencia entre aproximadamehte 140 y aproximg-

25 damente 160°G durante de aproximadamente 1 z aproximadamente 20

2408073
CoM.Ho - 12 -



minutos, de preferencia de aproximadamente 3 a aproximadamen-
te 10 minutos, para polimerizar adicionalmente y reticular
la tela, mejorando asi su duracidn ante lavados, asi como me
jorando las caracteristicas de planchado duradero de la te-
5 la tratada. Ademds, ésta etapa de calentamiento posterior vo
latilizard y eliminard cualquier vapor de agua, formaldehi-
do sin unir y otros residuos voldtiles. Esta etapa de calen
tamiento posterior puede permitir tembién una reduccidn del
tiempo de exposicidén a vapor de formaldehido, gin sacrificar
10 el comportamiento de planchado duradéro. E1l calentamiento de
la tela en tratamiento puede ser efectuado ventajosamente en
cualquier cdmara adecuada de calentamiento de tela.
La tels tratada puede ser sometida a la etapa de
calentamiento posterior inmediatamente después de ser expues
15 ta a los vapores de formaldehido, o puede ser almacenads du
rante un periodo de tiempo indefinido. Si se deseas, La tela
puede ser usada en la manufactura de prendas de vestir des-
pués de exposicidn a vapores de formaldehido, y antes de la
etapa de calentamiento posterior. Prefefiblemente, la tela
20 tratéda no.es lavada antes de la etapa de calentamiento pos
| terior. Aunque no se desea estar limitados por consideraciones
tedricéas; - parecerds que el condensado al menos parcialmen
te polimerizado, formado en la etapa de contacto con vapor
de formaldehido, puede contener algunos grupos reactivos (tg

25 les como grupos metilol) cuya reactividad puede ser reduci-

24‘08:73
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da lavando con agua. La eficacia del procedimiento global se
reduce asi considerablemente cuando la tela es lavada entre
esas etapas.

La invencidn se ilustre adicionaglmente en relacid
a los siguientes ejemplos, que han de ser considerados como
ilustrativos de la presente invencién. Sin embargo, se debe
entender que la invencidén no estd limitaeda a los detalles es

pecificos de los ejemplos.

EJEMPLOS

veouw

-

El reactor  usado en este trabajo era un régipien
te cilindrico que tenia una capacidad de aproximadamgnte 71
litros, contruido en aluminio de 3,2 mm (42 cm de diéﬁetro
interior y 57 cm de altura). Las paredes de este reactér-fqg
ron cealentadas con bandas calentadoras provistas de un in-
terruptor de 3 vias que éermite trabajar a 600, 120C o 2400
vatios., La temperatura de pared del reactor fue controlada
por un termostato bimetdlico ajustable, y el reactbr_estaba
rodeado por una manta aislante., El contenido de gas en el
reactor fue recirculado por una tuberia exterior de recir-
culacién, mediante una soplante a presidén, de -aluminio, pro
vista de un deflector de calor y cojinetes lubricados hermé
ticamente ajustados, para alta temperatura. Una mariposa
ajustable en la tuberia de recirculacién permitia algo de
control de la presidn dentro del reactor, pero durante el

funcionsmiento normal se preferia una presién del reactor

- 14 -
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casi atmosférica.

E1l formaldehido gaseoso fue condacido al reactor
por tuperias calentadas desde un recipiente endependiente
en el que era generado segun se necesitabe, por calentamien
to de una suspensidn de entre aproximadamente 30 a 50 por
ciento en peso (salvo gue se indique otra cosa) de parafor-
maldehido en aceite mineral. El reactor estaba equipads ade
més con otra tuberia por la que se podian admitir otros ga-
ses, tal como aire, cuando ¥y en caso de que se necesitase.
El caudal de formaldehido fue controlado regulando la tempe
ratura del aceite mineral entre 100 y 140¢C. »

A no ser que se indigue otra cosa, todas las mues
tras fueron ensayadas para determinar el dngulo de recupera
cidén de arrugas segin ibs métodos de ensayo descritos en
AATCC 66-1959T., Para la resistencia Elmendorf al desgarramien
to, los métodos de ensayo son segin ASTM D-1424-59, 7 para
la resistencia Stoll a flexidn y abrasidén los métodos de en
sayo son segin ASTM D-61T (usando cargas de altura y tensién
de 227 y 908 g, respectivamente).

BJEMPIO I

Unas muestras de tela de sarga, 100 por ciento de
algoddén (112 x 50 hebras), fueron impregnadas con soluciones
acuosas que contenian de O a 20 por ciento de urea y 10 por
ciento (sélidos) de ldtex E-502 de uretano (Wyandotte Chemi

cal Corporation), para dar diversas adiciones. Cada una de

- 15 -
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las muestras impregnadas fue secada hasta un contenido de
humedad de aproximadamente 7 por ciento, fue expuesta a.una
atmdsfera de vapor de formaldehido_gaseoso durante 2 minutos
a 1209C, y fue calentada posteriormente en aire durante 5 mi
nutos_g 1502C. A no -ser que se indique otra cosa, las mues-
tras de tela de todos los Ejemplos fueron calentadas poste-—
riormente, inmediatamente despuds de la exposicidn a }ﬁ atmés
fera de formaldehido gaseoso,

Como se muestra en la Tabla I, las propieééégé de
la tela fueron mejoradss considergblemente cuando fueron im
pregnadas con una solucidn que contenia 1 por cient&_aé urea
(aproximadamente 2,6 por ciento de adicidén de mondmero, calk
culado como adicidn total, Tabla I, menos el valor de adi-
c¢idn del aditivo polimero para O por ciento de urea, es decir,
4,1 por ciento en peso), en comparacidn con la solucidn que
contiene O por ciento de urea. Estas propiedades me joradas
fueron en general mantenidas o perfeccionadas con.cada una
de las soluciones acuosas que tienen concentraciones de ures
aumentadas,

La Tabla T indica que tan poco como 1 por ciento
de urea en la solucidn acuosa comunica buenas propiedades
de planchado duradero a telas de algoddn en el presente pro
cedimiento. Estos resultados han de ser contrastados con los
procedimientos de planchado duradero catalizado® usuales,

en los que se necesitan concentraciones de solucidn acuosa -

- 16 -
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de 5 a 10 por ciento (sdlidos) del monémero o resina, para

consegulr niveles comerciales de:dngulos de recuperacidén de

arrugas,
TABLA T
5 Concen~ Angulo de recuperacidn Resistencia
tracidn de arruges (grados) al desga-
de urea rramiento
en la  |Aqi- | "B Seco Fn himedo (unidades
80lu- cién, | Urdim~ Tra- Urdim- Tra- | Elmendorf)
cidn de | (%) bre ma bre ma | Urdim- Tra-
impreg~ H bre ma
10 nacidén :
0 4,1 119 108 | 136 122 164,8 | 108.8
1 6,7 | 146 | 129|157 | 142 | 218,0 |116,0
2,5 6,8 150 140 | 150 144 122,5 | 212,5
5,0 1,4 152 132 | 155 138 237,5 | 127,0
15 745 8,1 155 136} 156 144 | 213,5 | 124,2
10,0 10,2 | 152 | 136) 152 | 142 | 201,0 | 112,0
15,0 19,5 154 148 | 169 154 | 129,0| 84.8
20,0 1 |23,9 | 147 | 144 166 149 | 134,31} 83,2
n.a.*  |n.a. 74 75| 73 | 81| 169,4| 98,3
20 ~
24.8.73
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PABLA I (continuscidn)

Propiedades de traccidn

. Urdimbre Trama
Abrasién | ,
flexidn | Trabajo |Extensidn| Resis-| Trabajo|Exten-| Resis | Lon-
Stoll, haste |de rotu~ | tencia| hasta |sidn | tencid gimd -
urdimbre,| rotura, |ra de ro~| rotura [de ro~{ de ro- de
ciclos (kg.m) | (%) tura, | (kg.m) |tura |tura | dobly
(kg): (%) |(kg) | do
| (a
933 0,411 | 18,9 82,0 0,142 19,4 32,4 | ~--
1175 0,209 | 13,9 57,0 0,076 14,4 (22,1 | 5,1
1338 0,210 | 13,6 56,8 0,075 |1l4,2 |22,7. | 5,0
1310 0,232 | 14,6 | 62,3 | 0,077 |14,5 |23,8 | 5,0
1462 0,256 | 14,2 65,4 0,070 (15,2 (21,8 | 5,2
1465 0,226 | 13,4 | 60,7 | 0,072 (15,1 22,5 5,3
626 0,280 |. 9,8 |62,3 | 0,055 [12,6 [22,0 | 5,4
754 0,224 | 10,7 | 70,7 | 0,083 |13,9 [27,2 | 5,6
421 | 0,367 | 13,2 85,0 0,136 (17,9 32,7

% Testigo sin +tratar

- 18 -
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EJEMPLO IT

El efecto del tiempo de exposicidén a formaldehido
y de la presencia de vapor de agua, sobre las propiedades de
la tela, fue estudiado en este Ejemplo en el que unas muestras
de la tela del Bjemplo I fueron impregnadas con una solucidén
acuosa que contiene 10 por ciento de urea y 10 por ciento
(s81idos) de 14tex E-502 de uretano, fueron expuesias 2 va-
por de formaldehido durante de 1 a 4 minutos a 1202C, en pre
sencia o ausencia de vapor de agua, y fueron calentadas lue
g0 posteriormente durante 5 minutos a 1509C. Ias propieda-
des resultantes de la tela, que se muestran en la Tatle II,
indican que se obtuvieron pequefios aumentos del dngulo de
recuperacidén de arrugas, y las correspondientes disminucio-
nes de resistencia a la traccidn, a medida que el tiempo de

exposicidn fue aumentado de 1 a 4 minutos.

- 19 -



TABLA IT
Tiempo| Tiempo de Angulo de recuperacidn |Resistencisa
de ex—|exposicidn de arrugas (grados) al des-
posi~ |a HCHO-va-| Adi-| En geco En hifmedo | garramiento
cidn a| por de ¢idn [Urdim- Tra- Urdim— Tra-| (unidades
HCHO a|agua, a (#) | bre | ma | bre | ma |Elmendorf)
1202C |120¢C Urdim~| Tra-
(min) | (min) bre ma
5
1 0 11,8 | 150 | 130 | 147 | 142 |162,7 | 98,8
2 0 13,7 | 154 | 142 | 156 | 146 |{157,5 1°99,0
3 0 13,9 {160 | 147 | 16Y | 148 |154,0 [ 89,8
4 0 15,0 | 165 | 148 | 160 | 150 |{138,0 }87,0
0 1 13,0 | 152 | 142 | 158 | 145 {146,8 | 86,0
10 ' : .
0 2 14,6 | 152 | 146 | 154 | 152 |148,5 | 87,5
0 3 15,1 | 159 | 146 | 155 {150 138,5 | 79,5
0 4 14,3 | 160 | 154 | 154 |155 |138,0 | 89,8
n.d.® |n.d. n.d. | 74 | 75| 73 | 81 |169,4 | 98,3
15
24.8.73
C-M-Ho ad 20 bt




TABLA II (continuacién)

Propiedades de traccidn

Abrasidn Urdimbre Trema
flexidn | Trabajo|Exten-|[Resis~| Trabajo] EXten-|[Resisten~-
Stoll, |hasta |sién |tencia| hasta |sidn |[cia de

5 urdim- |rotura |de ro-|de ro-| rotura |de ro-|rotura
bre, (kg.m) |[tura |tura (kg.m) | tura |(kg)
ciclos (%) (kg) (%)

1234 0,226 (11,5 |67,0 | 0,072 |14,8 [23,2
1036 0,199 |11,0 62,3 | 0,067 |13,4 22,7
10 902 0,203 |11,4 |62,9 | 0,068 |14,2 |22,5
854 0,167 10,4 |57,7 0,055 (13,0 |21,4
g50 0,199 (11,0 |62,5 0,060 |14,6 |20,3

811 0,182 {10,8 |59,5 | 0,061 |14,0 |21,8

15

790 0,172 10,3 58,6 0,052 12,7 20,0

825‘ 0,183 10,4 59,1 0,056 (13,9 (19,8

421 0,367 13,2 85,0 0,136 (17,9 |32,5
20

x Testigo sin tratar
L \
\\
™~
\\\\

24-8.73
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EJENMPLO ITII

Unas muestras de la tela del Ejemplo I, que fueron
impregnadas con solﬁciones gue contisnen 10 por ciento de
urea y 10 por ciento (sélidos) de ldtex E-502 de uretano, se
cadss a un contenido de humedad de aproximadamente 7 por cien
to, y expuestas a vapor de formaldehido dﬁfante 2 minutos a
1209C, fueron calentadas posteriormente a tempefatura v tiem
pos variables, Los datos, tal como se muestran en la éﬁbla
III-A, indican que aungue la resistencia a la traccién per-
manezcg esenciglmente inalterads, los dngulos de recubera—
cién de arrugas, en seco y en himedo, fueron aumenté@bé sus
tancialmente en lg muestra calentada posteriormente,‘én com
paracidén con uns muestra que no fue calentada posteriormen—
te.

Asi, aungue el mecanismo tedrico no estd claro,
parece que probablemente tiene lugar una condensacién,adicig
nal entre la urea y el formaldehido durante la etava -de ca-
lentamiento posterior, y también que se pueden formar<en1a—
ces adicionales entre la resina de urea-formaldehido y el
material celuldsico sobre el que se deposita la resina.

Bl efecto de la temperatura de calentamiento pos-—
terior se muestra en la Tabla III-B. Aunque la cantidad de
adicidn de amidas aumentd al aumentar la temperaturas, la ma-
yoria de las‘otras propiedades no lo hizq. Después de 10 ci

clos de lavado, las propiedades de la tela mostraron poco

- 22 -
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cambio, lo gque indica que se puede trabajar con el procedi-
miento de la invencién en amplios intervalos de tiempo y tem
peratura de ca;entamiento posterior, sin gfectar significa-
tivamente al résto de las propiedades de la tela.

'; Es -sabido que el formaldehido gaseoso generado por
calentamiento desuspensiodesde paraformaldehido-aceite mine
ral puede contener una cantidad secundaria (es decir, menos
de 5 por ciento en peso) de impurezas tales como agua, meta
nol, formiato de metilo y dcido férmico. EL deido férmico
es. un catalizador conocido para uso en cantidades cataliti-
camenfe eficaces en los procedimientos de planchado duradero
que usan formsldehido. Sin embargo, la pequefia cantidad de
dcido férmico que (dependiendo de la pureza del gas) podria
estar presente en el procedimiento de la presente invencidn
es tan pequeiia como para ser insuficiente para causar cambio
significativo alguno en el resto de las propiedades obteni-
das, en comparacidn con las obtenidas cuando se efectia la
reaccién en ausencia de cualquier material catalitico. Es de
cir, la pequefia cantidad de dcido fdérmico, u oitro material
normglimente considerado como catalizédor en un procedimiento
de planchado duradero, incluyendo formaldehido, qué podria
estar presente en el procedimiento de la presente invencidn
es menos que una cantidad cataliticamente eficaz, y tan pe-
queiia que es insuficiente para causar cualquier cambio sig-

nificativo en el resto de proriedades obtenidas, en compara_

- 23 -
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cidén con las obtenidas cuando se efectiia la reaccién en ausen

cia de cuslguler cantidad de un material normalmente consi-~ ‘

derado como catalizador. i
TABLA TIT~A

Tiem Angulo de reciuperacionj Resistvencla
dle po N agi Lde arrugas (grados) al des-

e ca- ero Act= ENl Seco |BEn ndmedo |garramiento
lenta~ de cidn ; (unidades

iento |lava~ | (%)
mien i Elmendorf)
ggi;e; o8 Urdim-| T2g| Urdim| tra- | Urdim- |Tra~
500G bre ma | bre ma bre me. - -
(min) ..
0 1 8,9 |136 [117|141 |137 | 265,Y[153,5
1 1 11,6 |146 122(152 |146 199,5 |126,8
2 1 11,9 |148 |134|158 {151 | 199,3[116,8
3 1 12,9 {152 |138|162 |149 | 178,01115,8.
4 1 |13,9 |156 |140(160 |151 | 152,71 97,5
5 1 13,3 |156 150|158 [157 159,8 | 95,5
0 10 8,0 |138 |122|142 |130 | 265,0 [143,5
1 10 9,1 140 122|150 136 210,5 31,2
2 10. 9,9 | 148 | 133|151 |142 193,5 [124,5
3 10 | 10,0 {150 134149 142 202,5 1120,2
4 10 11,8 | 154 136{157 |144 161,0 [100,2
5 10 | 11,7 [152 | 145]158 |149 166,8 [113,5
n.da.* | n.a.| n.a. |74 75 |73 |81 169,4 | 98,3
C.M.H, - 24 ~
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TABLA III-A (continuacidn)

Abrasidn Urdimbre Trana
flexién | Trabajo| Exten-| Resis—| Trabajo| Exten—|Resis~
Stoll, hasta | sidén |tencialhasta |sidén |tencia
urdimbre| rotura | de ro-|de ro-~|rotura |de ro-|de ro-
(ciclos)| (kg.m) | tura |tura |(kg.m) |tura |tura
(%) (kg) C () (kg)
888 0,323 (16,0 | 69,8 | 0,099 | 16,4 | 24,8
1054 0,242 | 13,4 | 62,9 | 0,084 | 15,6 | 24,1
1608 0,268 |13,4 | 68,6 | 0,084 | 16,2 | 24.5
1428 0,247 13,0 | 66,8 | 0,083 | 15,2 | 24,3
1161 0,204 |11,4 61,8 | 0,070 | 14,8 | 22,6
1080 0,223 |11,8 64,5 | 0,061 | 13,8 | 21,5
658 0,276 [15,5 64,3 | 0,097 | 15,4 | 26,9
732 0,247 |14,0 | 63,8 | 0,090 | 15,5 | 25,2
1214 0,241 | 13,8 64,3 | 0,086 | 15,2 | 25,4
1210 0,241 |13,2 | 64,8 | 0,090 | 15,4 | 25,4
1275 0,199 12,2 60,4 0,060.{ 14,4 20,5
1169 0,211 | 12,4 | 60,9 | 0,068 | 14,0 | 22,6
421 0,367 | 13,2 85,0 | 0,136 | 17,9 { 32,5

% Testigo sin tratar -

- 25 -
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TABLA III-B
Temp. Angulo de recuperacidn| Resistencia
de ca-| Mime-| Adi- | de arrugas (grados) al desga-
lenta~| ro de|cidn rramiento
miento| lava-| (%) | En seco En himedo | (unidades
poste—| dos Elmendorf)
rior Urdim~ Tra-—|Urdim-! Tra-| Urdin-|Tra-,
(9C) bre ma | bre ma, bre ma,
100 1 11,6 [143 136 |150 148 77,0 {113,0
120 1 |11,5 {153 | 140 |154 |147 | 163,7 |10i,0
40 | 1 [12,7[158 | 141 [154 |52 | 45,7 | 92,8
160 1 13,1 {159 148 |153 156 | 134,8 | 85,8
100 | 10 |11,6l42 |122 {149 |142 | 173,0 [117,5
120 10 11,6 |152 134 1158 146 151,2 97,0
140 10 12,4 1150 134 1153 146 152,38 92,2
160 10 |12,6 155 | 138|153 [149 | 150,0 | 92,0 |
n.d.%| n.d.)n.d. |74 75 {73 81 | 169,4 | 98,3
- 26 -




TABLA III-B (continuacidn)

Abrgsidn Propiedades de traccidn
flexidn Urdimbre Trama ,
5t011; Trabajo [Exten- [Re31s~ [Trabajo [Exten~|Resisten~-
urdimbre | hasta |[sidn [tencialhasta [sién |cia de
5 (ciclos) | rotura |de ro-|de ro-|rotura [de ro-|rotura
(kg.m) |tura |[tura |(kg.m) |[tura (kg)
(%) (kg) (%)
—— 0,214 (13,4 |60,0 ]0,084 15,8 24,2
- 0,213 12,4 62,0 0,075 14,4 23,5
10 979 0,201 11,6 (61,8 0,063 }13,2 22,4
890 0,192 |11,0 |62,3 0,062 |13,2 22,1
- 0’24'6 1418 63y4 0,077 15,7 23,3
- 0,220 |11,0 |64,1 |0,080 |15,4 24,2
15
874 0,205 (12,4 62,0 {0,062 |13,6 21,8
1006 0,198 {11,8 |61,8 (0,063 | 13,4 22,7
421 0,367 |13,2 |85,0 |0,136 | 17,9 32,5
20 # Testigo sin tratar
24.8.73
C.M'H' - 27 Lol \




10

15

.20

2408073
C.M,.H,

41@725_

EJEMPLO IV

Se estudiaron los efectos del contenido de hume-
dad en la tela de algodbén antes del tratamiento con formal-
dehido. Unas muestras de la tela de sarga de algoddn del
Ejemplo I fueron impregnadas con una solucién que contenia
10 por ciento de urea y 10 vor ciento (sélidos) de ldtex
E-502 de uretano, y fueron secadas y acondicionadas a di-
versos niveles de contenido de humedad, fueron expuestas a
vapor de formaldehido Qurante 2 minutos a 1209C, ¥y iﬁego ca
lentadas posteriormente durante 5 minutos a 1502C, -~

Es sabido que en gl menos algunos procedimientos
cataliticos de la técnica anterior el aumento del contenido
de humedad en las telas de algoddn, antes del tratamiento
con vapores de formaldehido, aumenta ia cantidad de formal
dehido absorbido, as{ como la cantidad de formaldehido fi-
jado. Sin embargo, en el presente procedimiento la cantidad
de agua en las fibras de algoddn no parece ser un pardmeiro
critico para determinar la magnitud de reaccidn entrs formal
dehido y urea. Como se muestra en la Tabla IV, las adicio-
nes para todas las muestras fueron aproximadamente iguales,
Y todas las muestras de tela tenian proviedades de plancha-

do duradero aceptables.

- 28 -



TABLA IV
Adi~ [Contenido| Nime- Angulo de recuperacién | Resistencia
cidn [inicial |ro de . de arrugas (grados) al desga-~
(%) |de hume~ | lavados rramiento
dad (%) En seco En himedo (unidades
5 ‘ Blmendorf)
Urdim-< Tra- Urdim-| Tra-| Urdim-|Tra-
. bre ma | bre ma, bre ma
11,31 3,5 1 150 132 | 152 144 [179,0 (141,2
11,4 | 7,2 1 161 150 | 159 155 (139,38 | 87,5
10 11,8 | 16,0 1 158 | 152 167 | 153 |135,2 | 84,0
11,4 3,5 10 140 125 | 158 138 [ 202,0 |158,2
11,2 | 7,2 10 158 142 | 164 152 {163,2 | 99,8
15 11,7 | 16,0 10 154 140 | 169 155 1 157,0 88,5
n.d."] n.d. n.d. | 74 75 | 73 81 |169,4 | 98,3
24.,8.73
- 29 -

C.M.H.




10

15

20

24.8.73
C.M.H.

il%l\ Qi-!

2%

TABLA IV

(continuscidn)

Abrasidén Propiedades de traccién

flexidn Urdimbre Trama

Stoll, [Trebajo| Exten~|Resis-|Irabajo[Exten~|Resisten~

urdimbre| hasta |[sién |tencia|hasta |sidn |cis de

(ciclos)| rotura | de ro-|{de ro-|rotura |[de ro~|rotura: :

(xg.m) | tura |tura |(kg.m) |tura |(ksg)
(%) (kg) (%)

1886 0,277 | 14,8 |[66,2 (0,095 |15,6 23,4
932 0,175 | 10,6 |58,7 |0,062 |13,5 | 21,5 -
847 0,187 | 11,0 |59,7 |0,067 |13,8 | 23,2

1866 0,322 | 17,5 |67,2 |0,099 |16,4 | 26,2

1258 0,210 | 12,1 |[59,5 |0,063 | 14,0 | 20,9

1222 0,188 | 11,8 |58,2 |0,062 | 14,0 | 21,0
421 0,367 | 13,2 | 85,0 0,136 | 17,9 32,5

# Testigo sin tratar

- 30 -
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EJEMPLO V

El efecto de los aditivos polimeros superficiales
sobre el dngulo de recuperacidén de arrugas y la pdrdida de
registencia fue estudiado impregnando muestras de la tela
del Ejemplo I con Soluciones acuosas de diversos aditivos
polimeros disponibles en el comercio, con y sin urea también
presente en las sdéluciones acuosas. Cada una de las muestras
de tela impregnadas fue secada a 802C hasta un contenido de
humedad de aproximadamente 7 por ciento, fue expuesia a va-
por de formaldehido durante 2 minutos a 1209C, y fue calen-
tada posteriormente durante 5 minutos a 15092C. Los resulta-
dos se muestran en la Tabla V. Como se esperaba, las telas
impregnadas con los aditivos polimeros mds fuertes (mayor
valor de médaulo de pelfcula), tales como Rhoplex K-87 y 14-
tex P-501 de uretano, muestran en general mayor resistencia
y menores &ngulos de recuperacién de arrugas que las telas
impregnadas con los aditivos polimeros Rhoplex K;l4 y létex

E-502 de uretano, de menor fuerza.

- 31 -
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TABLA V
Adifivo Adicién Angulo de recuperacidn de
(% sélidos) %) arrugas, urdimbre 4+ trama
(grados)
En seco En hiémedo
5 —
2,5% Rhoplex K-87%] 1,8(8,3)% | 170(296)° 195(292)°
5,0% Rhoplex K-87 | 3,1(9,7) 177(296) 204(300)
7,5% Rhoplex K-87 | 4,1(11,1) | 191(294) 206(303)
10,0% Rhoplex K-87 | 5,4(12,8) { 190(300) 217(301)
10 2,5% Rhoplex K—-l4b 1,0(7,6) 191(265) 188(258)
5,0% Rhoplex K-14 | 2,5(8,6) 206(280) 218(261)
7,5% Rhoplex K-14 | 2,9(9,4) | 222(280) 217(283)
10,0% Rhoplex K-14 | 4,3(11,6) | 225(274) 235(279)
2,5% U. L. P-501° | 0,9(8,3) | 184(284) 204(274)
15 5,0% U, T. P-501 | 2,4(10,2) | 205(288) 224(281)
7,54 U. L, P-501 | 3,8(12,0) | 204(293) 238(296)
10,0% U, L. P-501 5,0(13,4) { 222(288) 254(298)
2,54 U. L. B-502% | 2,1(6,4) | 206(268) 222{264)
20 5,04 U. L. B-502 | 3,2(8,4) 214(285) 232(286)
7,5% U, L. E=502 4,4(10,3) | 235(298) 259(293)
10,0% U. L, E-502 | 5,2(12,5) | 227(302) 263(305)
Control n.d. - 149 154
25
24.8.73
C.M.H. - 32 -
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PABLA V (continuacidn)

B Resistencia a la traccidn
(% de retencidn)
Urdimbre Trama
5 T 90(74)° 97(66)°
89(74) 108(71)
91(73) 100(70)
94(78) 95(77)
79(71) 91(68)
10 74(73) 83(68)
75(68) 83(59)
77(69) 79(66)
94(74) 101(74)
94(81) 101(75)
1 98(82) 98(81)
96(85) 98(178)
89(72) 93('76)
78(77) 89(66)
20 81(72) : 94(66)
82(71) 89(69)
100 100
24,8.73

C.M.H. - 33 -
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a2 - resina acrilica disponible de Rohm and Haas Co.

b ~ emulsién acrilica disponible de Rohm and Haas Co.

¢ - Létex P-501 de uretano disponible de Wyandotte Chemical
Corp. '

d - Litex E-502 de wretano disponible de Wyandotte Chemical
Corp.

e - Lgs cifras entre paréntesis indican valores para tela

" tratade en presencia de urea (10% basado en el peso del
bafio de impregnacidn). o
EJEMPLO VI

En este Ejemplo se consideraron el efecto del tiem
o y/0 lavado entre la exposicidén al vapor de formaldehido
Y la etapa de calentamiento posterior. ‘

Unas muestras de la tela del Ejemplo I fueron im-
pregnadas con una solucién acuosa que contenfa 10% en peso
de urea y 10% en peso de ldtex E-502 de uretano. Laé}mues—
tras impregnadas fueron secadas hasta un contenido de hume-
dad de aproximadamente 7 por ciento, fueron planchadas y ex
puestas a una atmésfera con 100 por ciento de vapér de for-
maldehido durante 2 minutos a 1202C. Las muestras fueron
mantenidas durante tiempos variables, y luego fueron calen-
tadas posteriormente en aire a 1509C durante 5 ﬁinutos. Tos
resultados se muestran en la Tabla VI-A.

Los resultados obtenidos indican que las telas

impregnadas no fueron afectadas por retrasar la etapa de ca

- 34 -
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lentamiento posterior, dado que las propiedades resultantes
fueron esencialmente las mismas (y dentro de los limites de
error experimental), ya fuese la tela calentada posierior-
mente de inmediato, o después de 6 dias.

Unas muestras de la misma tela que antes fueron
impregnadas, secadas y expuestas a formsldehido gaseoso de
la misma manera cue antes, y fueron lavadas'inmediatamente
degpués de exposicidn a los vapores de formeldehido. Ia mues
tre. I no fue calentada posteriormente. La muestra II fué
calentada posteriormente durante 5 minﬁ%os a 1502C, y lavada
de nuevo,

Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla
VI-B., Aunque ambas muestras presentan mayores dngulos de
recuperacién de arrugas y clasificaciones de planchado durs,
dero, en comparacién con el testigo sin tratar, ambas mues-
tran propiedades inaceptables para materiales comerciales
de planchado duradero. Ambas muestras presentan tarbién pro
piedades sustancialmente menores que las muestras de la Ta-
bla VI-A. Ademds, estos datos muestran que el cglentamien-—
40 posterior solo mejora moderadamente las propiedades de

planchado duradero de una muesira lavada.

- 35 -



TABLA Vi-a

Tiempo entre exposi-~ Angnulos de recuperacidén Clasificacio-
cién a formaldehido de arrugas (urdimbre + nes de plan-

gaseoso y calenta- trama), srados chado fura-
miento posterior, dero
5 horas En seco En himedo
0 292 297 4,1
1 293 310 4,1
2 288 314 4,1
4 286 327 4,1
10 6 285 301 4,0.
24 274 316 4,0
72 309. 315 4,0
144 299 330 4,0-
Testigo sin tratar 149 154 1,5
15
TABLA VI-B
- Muestra Angulo de recuperscién Clasificaciones
de arrugas (urdimbre + de planchado
trama), grados dursiero
En seco En himedo
20 I 230 265 3,1
IT 245 281 3,2
Testigo sin tratar 149 154 1,5
24—.8073

CuMch
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EJEMPLO VII
En este Ejemplo se consideraron la interaccidn de
la impregnacidn de la amida, impregnacidén del aditivo poli-
mero y contacto con formaldehido gaseoso, Ios variados tra-
5 tamientos aplicados a las muestras de tela, asi como los

resultados obtenidos, se muestren en la Tabla VII.

2408'73
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"TABLA VII
Trata- [rata- |Tiem- |Angulo de recuperacidén|Resistencia
miento miento [po de de arrugas. (grados) [a la trac-—
previo [poste- [|exposi cidén (% de
rior cidn a retencidn)
formal
de?ido En seco | En himedo
(min)
Ninguno Ninguno | 1 145 172 97
5 142 164 88
10 133 166 86
15 142 164 99 .
20 143 170 95 .
10% E-502F Ninguno| © 190 167 88
) 236 260 85
5 235 259 89
10 246 266 86
15 263 284 83
20 252 280 82
10% Ureagl Ninguno| 1 267 253 65
2 262 248 70
3 251 243 72
4 270 250 76




TABLA VII (continuacién)

Trata- Trata- {Tiem- Angulio de recuperacidn} Resistencia
miento [miento |po de |de arrugas (grados) a la trac-
previo |poste- |exposi cidn (% de
rior cién a retencidn)
5 formala
denido En seco | En himedo
(min) \
10% Urea|l0% %-
502 1 298 285 50
2 288 277 67
291 2
10 3 9 79 69
4 294 280 62
10% Urea|Ninguno| 1 280 289 71
+ 10% B
o 28 2 296 302 70
3 307 308 69
15 4 303 310 66
Todas las telas calentadas posteriormente durante 5 min
a 150¢C
20 Tanto por ciento de sélidos en soluciones acuosas
Como se muestra aqul, las muestras de la tela del
Ejemplo 1 expuestas a formaldehido gaseoso durente 1 &a.20
minutos a 1202C, sin impregnacidén previa con el mondmeroc ni
aditivo polimero superficial, no presentaron aumentos de
25 los dngulos de recuperacién de arrugas (denominados en lo
24,8.73
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sucesivo ARAs), incluso tras 20 minutos de tratamiento. Sin
embargo, estas telas sufrieron pérdidas de resistencia a la
traccidén de 1 a 14 por ciento, respectivamente,

Las telas impregnadas con una solucidén acuosa que
contenfa 10 por ciento (sdlidos) de lédtex E-502 de uretano,
expuestas a vapor de‘formaldehido durante 5 a 20 minutos y
calentadas posteriormente durante 5 minutos a 150¢C, presen
taron grados moderados de dngulos de recuperacién (235 -
2632 en seco y 259 - 2802 en himedo), lo que indicé:proba—
blemente una interaccidn quimica entre el 1ldtex de- uretano,
formaldehido ¥y celulosa. Aungue los ARAS en seco resultaron
ser no duraderos al 1avado, los ARAs en himedo estaﬁan sin
cambiar tras 10 ciclos de lavado. Ia pérdida de resistencia
a la traccidén presentada por estas muestras era entre 11 y
18 por ciento.

En otra parte del experimento, las telas,fueron
impregnadas con una solucidén de urea al 10 por ciento, se-
cadas hasta un contenido de humedad de aproximadsmente 7
por ciento, expuestas a forhaldehido gaseoso durante.I a4
minutos a 1202C, y calentadas posteriormente durante 5 mimm
tos a 1509C, Estas telas mosiraron tam%ién ARAs solo modera
dos, pero mayores pérdidas de resistencia en telas tratadas
con formaldehido en presencia del litex de uretano solo.

Para estudiar el efecto de aplicar el ldtex de ure

tano a telas que habian sido tratadas con el sistema de urea
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formaldehido, en ausencia de aditivo polfimero, unas
telas del experimento anterior fueron impregnadss de
nuevo con una solucién acuosa que contiene l4tex E-502
de uretano con 10 por ciento de sélidos, secadas y
curadas luego durante 5 minutos a 1502C, Como se mues-
tra en la Tabla VII, los ARAs en seco y en himedo aumen-
taron en aproximadamente 302 cada uno, mientras que

lag resistencias a la traccién disminuyeron 3 a 10

por ciento. Tras 10 ciclos de lavado, la mayorfia de las
propiedades mostraron poco cambio,

Los principios, realizaciones preferidas y
formas de operacidén de la presente invencién han sido
descritos en ;a memoria descriptiva precedente, La in-
vencidn que se pretende proteger por la presente, sin em-
bargo, no ha de ser congiderada como limitada a las for~
mas concretas expuestas, dado que estas han de ser con-
gideradas como ilustrativas en lugar de restrictivas.
Los expertos en la técnica pueden hacer variaciones y
cambios gin salir del espiritu de la invencién,

Ia presente solicitud, que corresponde a la
presentada en Estados Unidos de América, el 13 de Ju~-
lio de 1972, bajo el nf 271,237, se acoge & los bene-
ficios del Artfculo 51 del vigente Estatuto sobre Pro-

piedad Industrial,.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidén provpia y nueva que sSe pre
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencidn en Espafia, por VEINTE sfios, son los que Se recogén
en las reivindicaciones siguientes:

l2,~ Un procedimiento no catalitico para mejorar
las caracteristicas de estabilidad dimensional, resistencia
al arrugado, secado uniforme y retentividad total de.forma
de un tejido que contiene fibras celuldsicas, que comprende:
(2) aplicar a una tela que contiene fibra: celuldsica una so
lucién scuosa, exenta de catalizador, de un compuesto .de ami
da monémero que tenga al menos un hidrdgeno activo y que reac
cione con formaldehido; (b) exponer la tela impregnads g una
atmésfera que contiene vapores de formaldehido, en ausencia
de catalizador, hasta que se fije sobre dicha tels, sin efeg
fuar ninguna cantidad sustancizl de reticulscidén con la fi-
bra celulésica, una cantidad que impida las arrugas de un
condensado, al menos parcialmente polimerizado, del compues-
to0 de amida mondmero y formaldehido, en forma sustancialmen,
te insoluble en agua; y (c) calentar posteriormente diché
tela en una aimésfera gaseosa inerte, en ausencia de catali

zador, a una temperatura de aproximadamente 100 a aproxima-
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damente 1809C, durente aproximadamente 1 a aproximadamente
20 minutos para polimerizar adicionalmente y reticular la
tela.

28,~ Procedimiento gegun la reivindicacidn 12, don
de diche amide es urea, y ademés donde dicha tela se impreg
na con la solucidn acuosa de urea de manera que se produzeca
una adicidn en seco de entre aproximadamente 0,5 y 25 por
ciento en peso de la tela.

3%,- Péocedimiento segin la reivindicacidn L2, don
de se da a dicha tela impregnada la forma de una prarnda de
vestir, antes de la exposicidn a los vapores de formaldehi-
do.

4&,~- Procedimiento segin la reivindicacién 12, don
de dicha tela sé impregna'también, antes de la expogicidn a
los vapores de formaldehido, con una solucidn acuosa de un
aditivo polimero,

58.~ Procedimiento segun la reivindicacidén 12, don
de dicha tela impregnada se seca hasta un contenido de hume
dad de aproximadamente 2 a aproximadamente 100 por ciento
en peso del material de tela celuldsico seco, antes de la
exposicidn a la atmdésfera que contiene vapor de formaldehi-
do. |

68,~ Procedimiento no catalitico segin la reivin-
dicacidn 38, donde dicha pfenda de vestir impregnada se ex-

vone & una atmésfera que contiene vapores de formaldehido,

¢
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en ausencia de catalizador, a una temperatura de aproximada
mente 100 a 160¢C, durante de aproximadamente 0,1 a aproxi-
madsmente 60 minutos, hasta que se fije sobre dicha tela,
sin efectuar ninguna cantidad sustancigl de reticulacidn con
la fibra celuldsica, una cantidad que impida las arrugas de
un condensado, al menos parcialmente polimerizado, del com~
puesto de amide mondmero y formaldehido, en forma sustancial
mente insoluble en agua.

7#.- Procedimiento no catalitico .segin la reivin
dicacidn 62, donde dicha amida es urea. _

g,~ Procedimiento no catalitico segin la reivin-

dicacidn 62, donde dicha tela impregnada se seca hasia_un
contenido de humedad de aproximadamente 3 a aproximadamente
65 por ciento en peso de la tela que contiene fibra celuld-

gica seca, antes de la exposicidn a la atmésfera que contie

- ne vapor de formaldehido, y dicha tela impregnada 8¢ expone

20

25

@&
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g dlchos vapores de formaldehido duranté un tiempo de apro-
ximadamente 0,5 a aproximadamente 20 minutos.

98,~ Procedimiento no catalitico segin la reivin-
dicacidn 12, donde dicha solucidn acuosa exenta de cataliza
dor, aplicada a la tela que contiene fibras celuldsicas, con
tiene de aproximadamente 5 a aproximadamente 15 por ciento
en peso de la solucidn de urea y de aproximadsmente 5 a apro
ximadamente 15 por ciento de un aditivo polimero; la tela im

pregnada secada se expone a una atmésfers en fase vapor con
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sistente esencialmente en vapores de formaldehido, en una
zona de reaceidn no catalizada mantenida a una temperatura
de aproximadamente 105 a aproximadsmente 1202C, durante un
tiempo de aproximadame?te 1l a 5 minutos, hasta que se fije
gobre dicha tela, sin ninguna reticulacidén sustancial con
la fibra celuldsica, una cantidad que impida las arrugas de
un condensado de amida~formaldehido, al menos parcialmente
polimerizado, en forma sustancialmente insoluble en agua; e
inmediatemente después la tela se calienta posteriormente
en una atmésfera gaseoss inerte, en ausencia de catalizador,
e ﬁna temperaturs de aproximedamente 140 a aproximadamente
1609C, durante un tiempo de aproximadamente 3 a aproximada-~
mente 10 minutos, para polimerizaer adicionalmente y reticu~
lar dicha tela.

10¢,~- Un procedimiento no catalitico para me jorar
1la8 carséteristicas de estabilidad dimensional, resistencia
a2l arrugado, secado uniforme y retentividad total de forms
de un tejido gue contiene fibras celuldsicas.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede, y con los fines que se han especificado.

Esta Memorisa consta de cuarenta y cinco hojas es-
eritas a mdquina por una sola cara. e
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