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PROCEDINIENTO PARA LA OBTENCION DE AGENTES
AUXILIARES TEXTILES,-

@Sgééﬁbnéy CASSELLA FARBWERKE MAINKUR AKTIENGESELLSCHAFT, entidad
alemana, residente en 6000 Frankfurt (M;in) - Pechenheim,
Republica Feddral Alemana.-

las sales del dcido poliacrilico se emplean,
por ejemplo, como medios auxiliares textiles (agentes
aderezadores, agentes de apresto, agentes de aglutina-
cidn, agentes espesadores, agentes dispersantes) (Paten-

5. te DRP 623.404).
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' las sales del dcido poliacrilico se pueden obtener p

hidrélisis alcalina de poliacrilonitrilo. (Patente DRP 580.351

Sorprendentemente se ha descubierto que por hidrd-
lisis alcalina de un copolimero del acrilonitrilo, que'con-
tenga restos deido sulfdénico, se forman unos productos que,
como agentes auxiliares textiles, fienen ventajas, en la apii=-
cacién téenica, sobre las sales del 4cido polimerflico hasta
ahora empleadas. Ios copolimeros empleados como productos de
partida pueden contener, por ejemplo, un 0,1 a 30 % en pesc
de restos dcido sulfénico.

Ia hidrdlisis alcalina del copolimero del acriloni-
trilo, que contiene restos dcido sulfénico, se efectia zonve-
nientemente a temperatura elevadé, por lo general a.temyera-
turas de 70 a 1509C. Se da preferencia a la realizacidn de
la reaccidén bajo presidén normal. Con temperaturas de feacu
cidn que se encuentren por encima del punto de ebullicidn
del medio alcalino, acuoso, se deberd aplicar una sobrepre-
sidn correspondientemente alta. Para ajustar la reaccidn alca+
lina se le deberd agregar al medio de reaccidn acuoso una
sustancia de reaccidn alcélina. Para ello se pueden emplear
hidrdxidos alcalinos o sustancias que con agua formen solu-
ciones de hidrdxidos alcalinos. Normalmente se efectia la
hidrélisis en soluciones acuosas de hidréxido potdsico, pre-
ferentemente en soluciones acuosas de hidrdxido sddico. En
la hidrdlisis alcalina de los copolimeros del acrilonitriloe,
que contienen restos dcido sulfénico, se saponifican los gru-
pos nitrilo existentes, précticamente en su totalidad, a gru-
pos carboxilo en forma de sales., Bl catidn de las sales es

idéntico al catidén del alcali que se agregd al medio de reac-

cién acwoso para ajustar la reaccidén alcalina. En la hidréli-
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forma amoniaco. BEs ventajoso retirar 1os restos de
amoniaco mediante soplado de aire o de vapor en le solucidn
de reaccidn caliente.

Terminade la hidrdlisis se ajuste la solucidn de
reaccidn convenientemente a un pH de 9 a 6, preferentemente
de 8,5 a 6,5, mediante adicidn de un dcido adecuado, por
ejemplo, de un decido mineral o carboxilico, tal como dcido
sulfirico, nitrico, fosfdrico, férmico o acético.

Los copolimeros del acrilonitrilo conteniendo res-
tos 4eidd sulfénico, adecuados como producto de. pertida,
se fdrman por copolimerizacidn de acrilonitrilo con dcidos
sulfénicos insaturados, tales como, por ejemplo, dcido vinil-
alil-, metalil—, 2-aliloxietan-, 2-hidroxi-3-alil-oxipropan-,
vinilbenceno~ o viniloxibenceno- sulfénico. Tales copolime-
ros se describen, por ejemplo, en las siguientes patentes:
AP 2,601.256, Belg. P 566.000, AP 2.837.500, AP 2.837.501,
Belg. P 562.290, AP 2.900.370, AP 2.913.438, EP 823.345,

EP 837.041, Belg. P. 587.494.

(AP = patente americana, Belg. P. = patente bel-
ga, EP = patente britédnica).

Ios copolimeros de acrilonitrilo con 4cidos sul-
fénicos insaturados copolimerizados se emplean para la ob-
tencidén de fibras de poliacrilonitrilo ya que, debido a los
grupos funcionales contenidos en la molécula, garantizan un
buen eni intado de las fibras hiladas. Tales copolimeros del
acrilonitrilo, empleados para la obtencidén de fibras de
poliacrilonitrilo, pueden contener copolimerizado hasta un
20 % en peso_de dcidos sulfénicos insaturados. Como pro&uctof

de partida adecuados para el procedimiento de la presente

invencidén se pueden emplear por lo tanto, ademds de los co-
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polimeros del acrilonitrilo destinado a la fabricacidn de
fibras, también las fibras y preferentemente los residuos
de fibras de poliacrilonitrilo. De esta manera se pueden
obtener valiosos medios auxiliares textiles de los dese-
chos y residuos gque se obtienen en la fabricacidn de las
fibras de poliacrilonitrilo.

Ios medios auxiliares textiles obtenibles por =l
procedimiento de la presente invencidn son especialmente
adecuados como agentes aderezadores y, debido al efecto
inhibidor de la migracidn al secar materiales textiles
tefiidos, como medio auxiliar de la impregnacidn.

Medios auxiliares de la impregnacidn especialmen—
te ventajosos se obtienen si, segﬁh el procedimiento de la
presente invencidn, se hidroliza un copolimero del acrilc-
nitrilo que contiene 1 a 20 % en peso de grupos dcido sulfd-
nico y un valor X de 70 a 130.

Si el producto obtenido segin el procedimiento
de la presente invencidn se ha de emplear como agente adere-
zador, entonces se le agregan al nidrolizado conveniente
mente, ademds, otros agentes auxiliares en si conocidos,
tales como, por ejemplo, fécula de patata, carboximetilce-
lulosa, alcohol poli#inilico. Agentes aderezadores espe-
cialmente ventajosos se obtienen si, segin el procedimiento
de la presente invencidn, se hidroliza un copolimero del
acrilonitrilo qﬁe contiene un 0,1 a5 % en peso de grupos
decido sulfénico y un valor X de 40 a 100,

Ejemplo 1
En un recipiente provisto de agitador de acero

VA, de 5 litros de capacidad, se presenten 200 g. de resi-

duos de fibras de Dola.n®que se componen de un copolimero
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de un dcido sulfénico insaturado y poliacrilonitrilo. Con
el dispositivo agitador parado se le agrega una solucidn
de 160 g. de hidrdxido sddico sélido en 700 cc de agua ¥y
esto de manera que los residuos de fibras queden totalmen-
te cubiertos por la lejia sddica acuosa. |

El recipiente de reaccidn se calienta.desde el
exterior de manera que en el transcurso de 30 - 40 mirutos
la lejia alcance una temperatura de 80 - 852C¢. Bajo lemio
decoloramiento de los residuos de fibras, de amarillo a ro-
jo oscuro intenso, se inicia la saponificacidn bajo diso-
ciacidn de amoniaco., Tan pronto como la estructura de la
fibra se haya destruido, y la mezcla de reaccién se haya
vuelto vidriosamente transparente, se conecta el dispositi-
vo agitador y bajo adicién de 1200 cc de agua se sigue ca-
lentando hasta que se haya formado una solucidn clara homo-
génea. Continuando el calentamiento se sigue conduciendo
vapor a través de la mezcla de reaccidn hasta que el vapor
de agua saliente estd librg de amoniaco. Se vuelven a agre-

gar 700 cc de agua de manera que se obtenga una solucidn

peratura ambiente se ajusta el pH de la solucidén a 6,6 me-
diante adicidn, gota a gota, de dcido sulfirico concentra-
do._Se obtienen 2170 g. de una solucién viscosa que, re-
ferido al polimero empleado, es de un 8,05 %. El valor K
de la solucién al 1,0 % asciende a 102,8. En forma andloga

se pueden saponificar copolimeros de aerilonitrilo con dci-

do alilsulfénico, dcido vinilsulfdnico y deido vinilbencenom
sulfdnico.

Ejemplo 2

100 g. de residuos de capullos de una fibra de
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poliacrilonitrilo modificada con 4cido metalilsulfdnico se
suspendieron en una solucidn de 75 g.de hidrdxido sdédico sd-
lido en 800 cc de agua y se pasd a un autoclave de acero VA,
La saponificacidn se efectud durante 4 horas a una temperaturs
de 1252C alcanzdndose una presidn de 3 atmésferas. Ia solu—
cidn de polimero viscosa formada se pasd a un matraz y = 952C
se retird el amoniaco soplando una corriente de aire. Desruds
de diluir con 220 ce¢ de agua hasta una consistencia de mena
agitabilidad, se ajustd, a temperatura ambienté, mediante
goteado de dcido acético, el pH de la mezcla de reaccidn a
T,1. Se obtuvieron 1015 g. de una solucidn viscosa que re-
ferido al polimero empleado era de un 9,8 %. El valor K de
la solucidn a8l 1,0 % es de 102,6.
Productos andlogos se obtienen si en lugar de hi-

dréxido sbdico se emplea hidrdxido potdsico.
Ejemplo 3

_ Una mezcla de 85 g. de acrilonitrilo y 15 g. de
doido alilsulfénico se polimerizan segin el procedimiento
usual para la obtencién de poliacrilonitrilo (patente ame-
ricana 2.693.462) en agua a un pH de 2,0 y una temperaturs
de reaccidn de 55 a 6092C. El polimero de precipitacién, ob-
fenido como pasfa acuosa, se mezcld a temperatura ambiente
con 220 g. de lejfa sddica acuosa al 35 % y después se sapo-
nificd segdn el procedimiento descrito en el ejemplo 1. Se
obtienen 1335 g; de una solucién de polimero claro que, re~
ferido al polfmero empleado, es de un 7,5 %. El valor K de
la solucidn al 1,0 % es de 96,1.
Ejemplo 4

Un tejido de algoddén se impregna en un Foulard

con una recepeidn de flota de un 60 % con una flote de la
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siguiente composicidn:

30 g. de Pardo Indanthen®NG Colloisol ®

10 g. de un copolimero de acrilonitrilo saponizado segin
el ejemplo 1.

5e _960 g. de agua 209C

1000 g.

Ia preparacién de la flota de foulardar se efec~
tda diluyendo el producto obtenido segin el ejemplo 1 con
10 a 20 veces su peso de agua a temperatura ambiente y adi-
10. cidn del colorante Indanthen dispersado en agua. La flota
ge ajusta entonces a 1000 g. Ia mercancia foulardada se se-
ca en un bastidor tensor. Se obtiene una impregnacidén de md-
xima concordancia de la initensidad del color en la parte
superior e inferior del tejido. Un ensayo andlogo con un ho-
15. mopolimero de acrilonitrilo saponificado did diferencias cla-
ramente visibles de la intensidad de color entre el lado su-
perior e inferior del tejido.

Ejemplo 5

Un tejido compuesto de un 50 % de poliéster y un
20. 50 % de algoddn en el hilado se impregna en un foulard con
una recepcidn de flota de un 60 %, con la flota dada a contid4
nuacidn:

15 g. de Rojo Sa.maron®RI.
15 g. de Rojo Indanthen FRC tipo 8059
25, 10 g. de un copolimero de acrilonitrilo saponizado segin
e jemplo 2.
_960 g. de agua

1000 g,
Ia flota se prepara como se ha descrito en el

30. ejemplo 1 y el tejido se impregna en un foulard y se seca
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buena concordancia de la intensidad de color en el lado su-
perior e inferior del tejido. Un ensayo comparativo con un
homopolimero de acrilonitrilo saponificado did diferencias
claramente visibles respecto a la intensidad de color en el
lado superior e inferior del tejido.
Ejemplo 6
Un tejido compuesto de un 50 % de polidster y un
50 % de algoddn en el hilado se impregna mediante foulard
con una recepecidn de flota de un 60 %, con la flota dada
a continvacidn: |
15 g. de Azul Samaron FBL
15 g. de Azul Brillante Remazol® R
10 g. de un producto de saponizacidén de un copolimera de
acrilonitrilo y dcido alilsulfdnico obtenido segin
el ejemplo 3.
960 g. de agus
1000 g.
Para la obtencidn de la flota de impregnacidn
se mezcla el producto preparado segin el ejemplo 3 con 10 a
20 veces su cantidad de agua y consecutivamente se agrega el
colorante Samaron dispersado en agua y el colorante Remazol
disuelto y se ajusta a 1000 g. Se obtiene una impregnacidn
de gran igualdad del tejido. Al emplear un homopolimero de
acrilonitrilo saponificado se apreciaron en un ensayo compa-
rativo diferencias claramente visibles respecto a la inten-
sidad del color -en el lado superior y en el lado inferior.

Egemplo Vi

Un copolimero de acrilonitrilo con un valor K de

68, que contiene copolimerizado un 0,2 % en peso de deido
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alilsulfénico, se hidroliza de forma andloga a las instruccio-
nes indicadas en el ejemplo 1. Finalmente se ajusta el pH con
dcido sulfdrico a 7,0 y la solucidn se diluye mediante adi-
cidn de agua hasta que posea un contenido en materia sélida
de un 25 % en peso. Este producto se empled como agente ade~
rezador segin las indicaciones siguientes:

Hilos de algoddn blanco crudo se tratan en una
nédquina aderezadora de 9 tambores de la Sociedad Sucker,
M¥nchengladbach con una flota de aderezo. Ios hilos se ou.-
merjen aqui una vez en la flota de aderezo calentada a 85
g 95¢C y se expirmen dos veces entre parejas de cilindrns
exprimidores revestidos de Deico. la temperatura de los

tambores calentados asciende a 130 - 135¢C, las demds condi-

ciones del tratamiento tales como tensidn de urdimbre, hameda
residual de las urdimbres aderezadas, etc., corresponden a la
condiciones usuales para el aderezo de hilos de algoddén. Para

distintas recetas de la flota de aderezo se determina la re-

cepcién de flota y el rendimiento Util en la tejeduria median.

te determinacidn de las roturas de los hilos de urdimbre por

1.000 hilos de urdimbre y 100.000 hilos de trama. Se obtienen

los siguientes resultados:

A. Al aderezar algoddén Nm 34/1 blanco crudo con la posicidn
de hilos 35/20-34/20.
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N2 TFlota de aderezo acuosa

Recepcidn de

Rotura de ailos de

conteniendo: flota en % urdimbre por 1.000
' kilos de urdimbre
¥ 100.000 hilos de
‘trama
1 5 % de fécula de patata 128 2,96
10 % del producto indicado
en la seccidn 1 de este
e jemplo
0,2 % de Trefiﬁ@bsv 100
2 10,5 % de fécula de patata 145 3,80
0,42 % de Trefix SV 100
3 5 % de fécula de patata 135 3,15

10 % de una solucidn al 25 %
de un agente aderezador
usual en el mercado (sal

de un 4cido poliacrilico

sin grupos dcido sulfé-
nico)

0,2 % de Trefix SV 100

B. Al aderezar algoddn Nm 60/1 blanco crudo con la posicidn

de hilos 42/28-50/50

3

ne Flota de aderezo acuosa Recepcidén Rotura de hilos de
conteniendo: de flota urdimbre por 1.000
hilos de urdimbre
100,000 hilos de
Trama
1 8,5 % de fécula de patata 134 3,06
8,5 # del producto mencionado
en la seccidn 1 de este
ejemplo
0433 % de Trefix SV 100
5 12,75 % de fécula de patata 150 4,23
0,55 % de Trefix SV 100
6 8,5 % de fécula de patata 142 3,25

845 % de una solucidn al 25 % de
un agente aderezador usual en
el mercado (Sal de un deido
poliacrilico sin grupos dci-

do sulfdénico)

0,33 % de Trefix SV 100

Trefix SV 100 es un agente desdoblador de fécula usu

en el mercado, con materias grasas incorporadas. Los porciento

indicados son % en peso.

;
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i‘ De los valores indicados se desprende que la recep-
cidén de flota, al emplear un agente aderezador obtenido segin
el procedimiento de la presente invencidén es mds reducida que
en las flotas comparativas. Las flotas de aderezo 1 ¥y 4 son
menos viscosas que las flotas 2, 3 o bién 5 y 6. éontra menos
viscosa sea la flota de aderezo méyor puede ser la velocldzd
de pasada de las urdimbres.

Ias roturas de los hilos de urdimbre en la tejeduris
son claramente menores en las flotas 1 ¥ 4 que en las flotas
2, 30 bién 5 y 6.

NOTA

Descrita suficiéntemente la naturaleza del inveanto,
asi como la manera de realizarlo en la préctica, debe hucer-
se constar que las disposiciones anteriormente indicadas. son
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
su principio fundamental. También se hace constar que el in-
vento corresponde a una $oliéitud de Patente, presentada en
Alemania, con fecha 9§ de Octubre de 1.972, bajo el mimero
P 22 49 443.5; acogiéndose por lo tanto a los beneficios que
conceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que
constituye la esencia del referido invento y por lo que se
solicita Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia, sobre:
PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE AGENTES AUXILIARES TEXTI-
IES; caracterizdndose por lo siguiente:

l.- Procedimiento para la obtencidén de agentes
auxiliares textiles, caracterizado porque comprende someter
a hidrdlisis alcalina copolimeros del acrilonitrilo que con-—
tienen restos dcido sulfénico.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-

terizado porque se hidrolizan copolimeros que contienen un
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0,1 a 30 % en peso de restos dcido sulfdnico.

3.~ Procedimiento seguin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque se hidrolizan los copolimeros que se emplean
pare la obtencidn de fibras de poliacrilonitrilo.

4.~ Procedimiento segin la reivindicecién 1, ca-
racterizado porque se hidrolizan copolimeros que representesn
residuos y desechos que se obtienen en la obtencidn de fitwas
de poliacrilo.

5.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 4,
caracterizado porque para la obtencidn de un agente auxiliar
de impregnacidn se hidroliza un copolfmero con un valor K de
70 2130 yun 1 a 20 % en peso de restos 4dcido sulfénien.

6.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 4,
caracterizado porque para la obtencidén de un agente de adere-
20 se hidroliza un copolimero con un valor K de 40 a 100 y un
0,1 8 5 % en peso de restos decido sulfdnico.

7.~ Procedimiento para la obtencidn de agentes auxi.
liares textiles, tal y como queda sustancialmente deserito
en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 12 hojas escritas s méduina
por una sola cars.
Madrid, 2 9 ENE. 1974

CASSELLA FARBWERKE MAINKUR
AXTIENGESELLSCHAFT o =

iy GOIIEZ ACERO Y IIODEY
/PP Firmzdo: L. Gaota Forngndax ,
, W’ 3 -




	Bibliographic data
	Description
	Claims



