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Este invento se refiere a un procedimiento para
dificar productos fibrosos que contienen fibras celuldsicas
y més particularmente, a un nuevo procedimiento para produc
tos fibrosos de acabado resinico que contlenen fibras celu-
1légicas, que puede impartir superiores resistenclas al arru
gamiento en seco y humedo, resistencias a la contraccidén y
propiedades de lavado y uso ¥y también superior capacidad de
eliminacién de la sucledad, resistencies a la redeposicidn,
absorcién de agua & penetrebilided de egua de dichos produg
+tos fibrosos, mientras coanservan sus caracteristicas de re-
sistencia mecénicas, tales como resistencia e la traccidn,
resistencia sl desgarramiento y resistencia a la abrasidn
por flexién a niveles elevados y sln generar formaldehido
que pueda originaer trastornos en la piel.

Los productos fibrosos que contienen fibras celu-
1ésicas tienen superiores caracteristicas de resistencia fi
gicas, tales com§ resistencis al desgarramiento, resisten-
cia a la sbrasién por flexidén o resistencia a la traccién,
pero tienen el defecto de que cuando se lavan, se contraen
considersblemente en lags direscclones de trama y urdimbre, y
también tienen deficisntes resistencias al arrugamiento en
seco y humedo y propiedades de lavado y uso.

Por lo tanto han sido propuestos previamente di-
versos métodos con vistas a mejorar la resistencia a la con
traccidn por lavedo, la resistencie al arrugemiento en seco
la resistencia al errugamiento en humedo y las propiedades
de lavado y uso de los productos fibrosos celuldsicos, pero
el unico método factible sctualmente en empleo comercial es
un método de acgbado resinico con aminoplastos, que compren

de impregnar un producto £ibroso. que contlene fibras celu~
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1ésicas con un compuesto de N-metilol o su derivado funcio-
nel tal como dimetilol-glioxal-monoureina en presencia de wj
catalizador dcido, y luego trater con calor el producto fi-
broso.

Dicho método convencional que emplea un compuesto
de N-metilol o su derivadc funcional puede dar lugar a una
mejore considerable en la resistenciea a la contraccidn y leag
resistencias al errugamiento en seco y humedo, perc adolece
del serio defecto éue este acabado resinico por otro lado,
da como resultado una notable reduccidn en las resistencias
fisicas, tales como la resistencila al degsgarramiento, la re
sistencia a la ebrasidén por flexidn y la resistencia a la
traccién que los productos fibrosos celulésicos poseen inhg
rentemente. Ademds, de acuerdo con el método de acabado con
vencional anterior, se libera formaldehido durante el tratg
miento de scagbado. ElL formaldehido libre no golamente contg
mina el medio ambiente del lugar de la operacidn de acabado
sino que también origine trastornos en la piel teles como
irritacidén, salpullido y ampollas y desprende un olor desa-
gradable como resultado de que permenece en los productos
fiprosos celuldsicos tratados. Esto ha planteado un proble-
me de "contaminacién de la ropa'. En Japbn, un control le-
gislativo del contenido de formaldehido de articulos domés-
+ticos ha sido establecido ya desde el punto de vista sanita
rio (Ley 112 referente = la regulacidén de articulos domésti
cos que contienen sustancias perjudicisales), y se espera que
el acabado resinico de los articulos textiles con agentes dg
trataniento que ocontienen formeldehido tembién serd prohibi
do legislstivamente en un futuro proéximo.

El acabado resinico de los productos fibrosos ce-
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luldsicos es esencial para shorrar les molestias de plancha
do y proporcionar articulos fibrosos, particularmente rope,
que no se arruguen durante largos periodos de tiempo.

Con este fundemento, el autor del presente inven-—
+to sugiridé previamente un método de acabado resinico "libre
de formalina" que comprende tratar productos fibiosos que
contienen fibras celuldsicas con una solucidn o dispersidn
de un copolimero que contiene glicidilo compuesto de 99 a
45% en moles de gl menos une unided estructurel derivada de
un mondmero acrilico o un mondmero metacrilico y 1 a 55% en
moles de el menos una uﬁidad estructural derivada del acrilg
to de glicidilo o metacrilato de glicidilo (publicacidn dé
patente Japonese eblerte a inspeccidn publica NO 40897/176).

Se ha encontrado que este método de tratemiento sy
gerido puede mejorar las resistencias el arrugamiento en =g
co y humedo, la resistencia a la contraceién y las propleda
des de lavadb y uso de los productos fibrosos celuldsicos
gin una reduccidn épreciable en sus caracteristicas de resig
tencia mecénica, pero origina glgin empeoramiento de las cg
racteristicas neturales de los productos fibrosos celuldési-
cos tal como la eliminacién de aceite, registencia a la re~
deposicidén, ebsorcién de sgua ¥ propiededes antiestaticas.
El inventor también observd que cuando se tratan grandes cen
tidades de productos fibrosos por este método, alguna centi
ded de sustancia similar a la goma soluble en agua se adhie
re a los cilindros de satinado y otros cilindros empleados
en la etapa de secado, que es un fendmeno indesesble denomi-
nado en la téenica “"engomado'.

Fueron reelizadas investigaciones adicioneles en

un intento para proporcionar un método pars modificar produg
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tos fibrosos celuldsicos sin deteriorar sus caracteristices
neturales. Estas investigaclones condujeron al descubrimien
to de que el empleo de un polimero resultante de la introdug
cidén de cadenas laterales de glcohilenglicol en el copolime
ro anterior que contiene glicidilo puede evitar el fenodmeno
de "engomado" indeseable, ¥ proporcioner productos fibrosos
celuldsicos que tlenen una capacidad superior de eliminaciéﬁ
de la suciedasd, resistencia a le redeposicidn, ebsorcidén de
agua, higroscopiciéad y penetracidn de agua.
Asi pues, de acuerdo con el presente invento, se

proporciona un procedimiento pare modificar un producto fi-

broso que contiene fibras coluldsicas, que comprende tratar

=

dicho producto fibroso con une solucién o dispersién que col

tiene un copolimero que contlene glicidilo, que consiste

esencialmente en
(a) 1 a 55% en moles de al menos una unided es-

tructural de la férmule

B
—CH, - C . (1)
Q
]
0 - clly - C¥ - Ci
O/
~ —

en la que R4 representa un dtomo de hidrdgeno o un grupo me

tilo, y Q es CO o CH,.
(b) 0,5 & 25% en moles de al menos una unidad es-

tructursl de la férmula

R, ]

- 5 -C (II)
).
OO-{OR3 -=OR,, J

en la que Ry representa un &tomo de hidrégeno o un grupo me
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tilo, R3 representa un grupo glcohileno, R4 representa un
4tomo de hidrégeno, un grupo elcohilo, un grupo acriloilo o
wn grupo metacriloilo, y m es un numero entero de al menos
1, ¥

(c) 98,5 a 20% en moles de al menos una unidad es

tructurel de la formula:

R
. -—cH, - ¢ (IIT)
COOR,

en la que RS representa un édtomo de hidrdgeno o un grupo mg|
tilo ¥ Rg representa un grupo gloohilo o un grupo hidroxiall
cohiloj

gecer el producto fibroso; y'luego sratarlo con calor en -
presencia de un catalizador dcido a una temperatura guficie
te pars rompser la unidén oxirsno del grupo glicidilo.

E1l copblimero que contiene glicidilo empleado en
este invento es un nuevo copolimero agerilico o metacrilico
gue forma peliculas que contiene $anto une cadena lateral
que cuelga con un grupo glicidilo (—CHQ-Cgngz), como una
cadena lateral con un residuo de glcohilenglicol y puede es
tar en forma de una solucién o dispersién, particularmente
unge emulsidén. Este copolimero contiene (a) 1 & 55% en moles
preferiblemente 5 & 35% en moles, més preferiblemente 10 &
25% en moles, de al menos una unidad estructural de fdérmula
(I) que contiene una cadena lateral que contiens glicidilo,
(b) 0,5 a 25% en moles, preferiblemente 2 & 20% en moles,
més preferiblemente 5 & 15% en moles, de al menos una uni-
dad estructural de férmula (I1) que contiene una cedena le-

teral con un residuo de alcohilenglicol, ¥ (¢) 98,5 a 20%

13
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en moles, preferiblemente 93 a 95% en moles, mas preferible
mente 85 a 60% en moles, de sl menos una unided estructural
acrilica o metacrilica.

Tas unidades estructurales de las férmulas (1),
(II), y (III) no necesitan estar presentes regularmente 0 ep
blogues en 1g molécula del copolimero, sino que preferible~
mente, estédn dispuestas al azar.

Cuendo R, en 1e wnidad estructurel de férmula (II))
es un grupo geriloilo o metacriloilo, el copolimero que con
tiene glicidilo forma glgunas veces de modo parcial una
unién por reticulacién intramolecular, pero dicho copolime-
ro puede también emplearse en el ilnvento.

Desesblemente, el copolimero consiste solamente
on unidades estructureles de férmules (I), (II) ¥y (III), pe
ro si se desea, puede contener hasta 10% en moles, preferi-
blemente no més de 5% en moles, de otra unidad estructural
de tipo vinflico. La otre unidad estructural de tipo vinili
co se deriva adecuadamente de 0tro mondmero vinilico copoli
merizable, por ejemplo, un acido carboxilico etilénicamente
insaturado tal como dcido acrilico, écido metacrilico, L
do itacénico, dcido croténico o acido maleico, una amida de
Zoido carboxilico etilénicamente insaturado tal como acrila
mids, metacrilamida, N,N-dimetilacrilamida © N,N~-dietilmetg
orilemida, un nitrilo insaturado tal como acrilonitrilo, esg
tireno, « —metilestireno, viniltolueno, acetato de vinilo ¥
cloruro de vinilo, prefiriéndose especialmente le unidad de
rivada del &cido itacénico, deido crotdnico, acrilamida, me
tacrilamida o acrilonitrilo.

El copolimero que contiene glicidilo emplezdo en

este invento tiene deseablemente una temperotura de trunsi-
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cidén vitrea no mayor de 502C, preferiblemente no mayor qus
300C, mis preferiblemente de O a -702C. La expresidén "tempe
retura de trensicidén vitres" tal como se emplea en la pre-
gente solicitud significa la temperatura a la gque un polime
ro cambia desde un estado de caucho flexible a un estado de
vidrio quebradizo o viceversa, y es un punto de inflexidén
en una curve médulo de Young-temperatura o una pelicula del
polimero.

El copoiimero que contiene glicidilo estéd compues
to de una sustancis polimera formaedora de pelicula sustan-
ciglmente lineal en la que el grupo glicidilo estd presente
como una cadena lateral que cuelga. El numero de los grupos
glicidilo es generslmente de 17.000 a 250, preferiblemente
5,000 a 400, mds preferiblemente 4.000 a 500, en términos
de equivalencia epoxi.

En la presente solicitud, la expresidén "equivelen
cla epoxi” significa el peso en gramos del copolimero por
equivalente gramo del grupo epoxi.

El peso molecular del copolimero que contiene gli|
cidilo es ventajosamente al menos 7.000, preferiblemente al
menos 30.000, més preferiblemente al menos 50.000, como se
mide por el método que me describe més adelante. No hay li-
mite superior particular para el peso molecular en tanto qu
el copolimero sea formedor de pelicula. Cualesquiera copoli]
meros de glicidilo de elevado peso molecular dentro de la
definicidn del invento que puede mantenerse en egtado de
ewulsién puede emplearse en el invento.

El copolimero que contiene glicidilo puede prepa-
rarse polimerizando nondmeros que proporcionarén las unide-~

des estructurales de las fdérmulas (1), (11), v (II1), por
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varios métodos conocidos tales como polimerizacion en emul-
gién, polimerizacién en golucién, polimerizacién en masa O

polimerizacidn en suspensidn. El método de polimerizacién en
emulsidén se prefiere debldo a que puede proporcionar copoli
meros que tienen un elevado peso molecular y la emulsidn co
polimera resultante puede emplearse directamente como un 1i
quido de tratamiento de fibras que va a describirse.

La polimerizacidn en emulsién puede realizarse,

por ejemplo, mezclando un catalizedor tal como persulfato

de potasio, un emulsificador tal como éter de polioxietilen:
nonil-fenol o éter de polioxietilen-laurilo, ¥ los mondmeros
con agua desionizada con agitacién formando une gmulsidn de
1g mezcla monémera, y calentando una parte de la emulsidn
hasta una temperatura de al menos aproximadamente 502C en
une atmésfera inerte y al mismo tlempo, afindir la emulsidn
restante gota a gote para continuar la polimerizacidn.

Los wondmeros que proporcionarén la unidad estruc
tural que contlene glicidilo incluyen compusstos de la for-
mula siguiente:

B

CH,= ¢ - Q ~ O - CH,~ CH - CH, (IV)

2 \O/

en la que R1 y Q son como se han definido antes, es decir,

serilato de glicidilo, metacrilato de glicidilo y éter alil
glicidilico, prefiriéndose especialmente el metacrilato de

glicidilo. Asi, una unidad estructural preferida de féruule
(I) que ha de derivarse del mondmero que contisne glicidilo

anterior estd expresada por la férmula sigulente:
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B CH ]
=i, - C
¢o
0
éH2 - OH - /He
N/ |

Estos mondmeros que contienen glicidilo pueden
emplearse bien solés 0 en combinacidén de dos o mss.

Los mondémeros preferidos que proporcionaran la uni
dad estructural de férmula (II) que contiene une cadena la-
teral de alcohilenglicol son los ésteres mono o diacrilicos
o metacrilicos de los alcohilenglicoles que estdn expresados
por la férmula siguiente.

i
CH, = C = CO —~0Bx)—OR, (V)

en la que R,, R3 Yy R4 son como se han definido antes.

En las férmulas (II) y (V), el grupo alcohileno rg
presentado por R3 es un grupo alcohileno gue no contiene més
de 3 Atomos de carbono, especialmente 2 atomos de carbono
(es decir, etileno), que puede ser de cadena lineal o de caq
dena ramificada. EL grupo alcohllo representado por R4 puede
ger de cadena lineal o de cadena ramificada, y preferiblemen
te tiene hasta 10 4tomos de carbono, especialments hasta 5
dtomos de carbono, por ejemplo metilo, etilo, n-propilo o
igso-propilo, n-butanol, sec~butanol o terc-butanol y n-penti
lo, sec—~pentilo o neo-pentilo, praefiriéndose especialments
el metilo y etilo. m en estas férmulas es un nimero entero

de al menos 1, preferiblemente 5 a 25, especialmente 9 a 23
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Ventajosamente, el grupo R, es un atomo de hidrégenoc.

Ejemplos de los compuestos de férmula (V) son diat
erilato de etilenglicol, dlacrilato de distilenglicol, dia-
erilato de trietilenglicol, diacrilato de tetraetilenglicol
diacrilato de nonaetilenglicol, diacrilato de tetradecaeti-
lenglicol, discrilato de tricosaetilenglicol, monoacrilato
de metoxietilenglicol, monoacrilato de metoxidietilenglicol1
monoacrilato de metoxitrietilenglicol, monocacrilato de meto
xitetraetilenglic;l, monoacrilato de metoxinonaetilenglicol,
monoacrilato de metoxitetradecaetilenglicol, monoacrilato de

metoxitricosaetilenglicol, monoacrilato de etoxietllenglicol

monoacrilato de propoxidistilenglicol, diacrilato de propi-
lenglicol y monoacrilato de metoxipropilenglicol y los di- g
mono-metacrilatos correspondientes. Estos acrilatos o meta-
crilatos pueden euplearse bien solos o en mezcla de dos o
mds.

Las unidades estructurales especialmente preferi-
das de férmula (II) que vienen proporcionadass por los mond-

meros de férmula (V) estén representadas por la férmula si-

guiente.

Re

~{=CH, - C (II - 1)

00~ ORy3=~OR, )

nd

b—

en la que R, representa un dtomo de hidrdgeno o un grupo me-
tilo, R3¢ representa un grupo alcohileno que no contisne még
de 3 &tomos de carbono, R41 representa un grupo alcohilo qus
no contiene mds de 10 &tomos de carbono, especialmente no

mis de 5 atomos de carbono, y r es un numero del 5 a 25, es-
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pecialmente 9 a 23.

El mondmero que daréd la unidad estructural de f£or
mula (III) puede ser preferiblemente un éster del acido acrl
lico o un éster del é4cido metacrilico representado por la

férmula sigulente.

Rs
CH, = C - COOR, (VI)

en la que R5 Yy R6 son como se ha definido en la presente me
moria.

En la férmule (VI), el grupo alcohilo representa-
do por R6 puede ser de cadena lineal o ramificada, y contie
ne preferiblemente haste 18 &tomos de carbono, especialmen-
te 1 a 9 4tomos de carbono, tel como metilo, etilo, propiloj
butilo, heptilo, hexilo, octilo, 2-etilhexilo, decilo, dodg
cilo, pentadecilo y octadecilo. El grupo hidroxialcohilo rg
presentado por Rg contiene hasta 6 &tomos de carbono, espe-
cialmente 2 a 4 atomos de carbono, tal como hidroxietilo,
hidroxipropilo e hidroxibutilo. Los grupos alcohilo son es-
pecialmente adecuados como Rge

Los ejemplos de los compuestos de férmula (VI) in-
cluyen acrilato de metilo, acrilato de etilo, acrilato de
isopropilo, acrilato de butilo, acrilato de octilo, acrila~
to de 2-c¢tilhexilo, acrilato de laurilo, metacrilato de me-
tilo, metacrilato de etilo,. metacrilato de propilo, metacri
lato de butilo, metacrilato de 2~etilhexilo, acrilato de 2-
hidroxietilo, metacrilato de hidroxietilo, metacrilato de
tridecilo, metacrilato de estearilo y metacrilato de ciclo-
hexilo.

Estos compuestos de férmula (VI) pueden emplearse
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bien solos o combinedos dos o més.
Asi, las unidades estructurales adecuadas de fér-
mule (III) derivedas de los monémeros de férmula (VI) estan

representadas por la férmula giguiente.

H, - c — (III-1)
COOR

en la que R5 representa un Adtomo de hidrdgeno o un grupo me
tilo, ¥ Rgyq representa un grupo alcohilo que contiene hasta
13 4tomos de carbono, especlalmente de 1 a 9 4tomos de car-
bono, o un grupo hidroxialcohilo que contiene hasta 6 ato-
mos de carbono, especialmente 2 a 4 gtomos de carhono.

De acusrdo con el procedimiento de este invento,
el efecto deseado puede alcanzerse completamente tratando
los productos fibrosos celuldsicos con el copolimero que
contiene glicidilo solo. Sin embargo, se ha encontrado gque

el empleo de un derivado de imidazolidinona de la férmula

giguiente
0
1
Cor
R, - ff/ ~ Bg -
"-CH " (VID)
o o

Ry Bo

en la que R7 ¥y Rg, independientemente uno de otro, represen
tan un 4tomo de hidrdgeno, un grupo alcohilo o un grupo hi-
droxialcohilo, ¥ R9 ¥y Rq0 independientemente unoc de otro,

representen un Atomo de hidrégeno, un grupo alcohilo o un

grupo acilo,
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junto con el copolimero que contiene glicidilo puede propor

cionar productos fibrosos celuldsicos que tilenen més mejora

da las resistencias al arrugaemientoc en seco y en himedo, la

resistencia s la contraccién, las propiedades de lavado y
uso, la capacidad de eliminacién de la suciedad, la resistey
cia a la redeposicién, la absorcidn de agua y la penetracidy
de agua.

En lg férmula (VIII), los grupos alcohilo represeq
tados por R7, R8, ﬁg y R10 pueden ser de cadena lineal o ra
mificada, e incluyen, por ejemplo, metilo, etilo, n-propilo
o isopropilo, n-butilo, iso-butilo, gec-butilo o terc~buti-
lo, n-pentilo o neo—pentilo y n-hexilo. Preferiblemente,
son grupos alcohilo inferior con 1 a 5 atomos de carbono. E]
grupo alcohilo representado por R7 o Rg es preferiblemente
un grupo metilo. ELl grupo alcohilo representado por R9 0 Ryq
es preferiblemente un grupo isopropilo. Los grupos alcohilo
representados por R7 ¥ Rg que estan sustituidos con un gru-
po hidroxilo, ciano, carboxilo, alcoxicarbonilo inferior o
carbamoilo contienen preferiblemente de 1 a 5 atomos de car
bono, tal como hidroximetilo, 1-hidroxietilo o 2-hidroxieti
lo, 1-hidroxipropilo, 2~hidroxipropilo o 3-hidroxipropilo,
4-nidroxibutilo, 2-cianoetilo, 2-carboxietilo, 2-etoxicarbg
niletilo y 2-carbamoiletilo. En particular, se prefieren
los grupos hidroxiaelcohilo que contienen de 1 a 5 dtomos ds
carbono.

Cuando el derivado de imidazolidinona de formula
(VII) en la que Rq y/o Rg representa un grupo hidroximetilo
el formaldehido se libera probablemente del grupo N-metilol
Por consiguiente, cuando se intenta un tratamiento "libre d

formalina", debe evitarse deseablemente el empleo de dichos
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derivados de imidagzolidinona. Sin embargo, cuando el deriva
do de imidezolidinona se emplea junto con el copolimero que
contiene grupos glicidilo de acuerdo con el presente inven-
to, puede reducirse drdsticamente su cantidad. Asi es digno
de mencidn que incluso cuando se emplean derivados de imidg
zolidinong de férmula (VII) en la que Re y/o Rg representa
un grupo hidroximetilo, la cantidad de formaldehido libre
generada puede disminuir notablemente comparseda con los pro
cedimientos conven;ionales.

En un tratemiento "libre de formalina", es reco-
mendeble el empleo de un derivado de imidazolidinona de fér
mula (VII) en la que Rq y/o Rg represents un grupo hidroxie
tilo.

E1l grupo acilo representado bor R9 0 R10 denota
un residuo de geido carboxilico de la férmula Rq4CO- en la
que Rqq represents un grupo alcohilo o arslecohilo, tal como
acetilo, propionilo o fenilacetilo. Se prefieren los grupos

| Lad

alcanoilo que contienen de 1 a 5 4tomos de carbono, especie

mente acetilo.
Los derivados de imidazolidinona que pueden emplear

se convenientemente en el presente invento son compuestos de

la férmula sigulente.
0
"
R —N/C\N_
717 '~ Fa1
HC —~—CH
1) ]

0 0

Byy By

en la que R71 y R81’ independientemente uno de otro, respre-

(VII-1)
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gentan un atomo de hidrdégeno, un grupo alcohilo que contieng
1 a 5 dtomos de carbono, o un grupo hidroxialcohilo que con
tiene de 1 a 5 dtomos de carbono, y Rgq ¥ Rygq, independien
temente uno de otro, representan un gtomo de hidrdgeno, un
grupo alcohilo que contiene de 1 a 5 dfomos de carbono, ©
un grupo alcanoilo que contiene de 1 a 5 atomos de carbono.
Ejemplos de derivados de imidegolidinona adecuadog
de férmule (VII) o (VII-1) son 4,5-dihidroxi-2-imidazolidi-
nona, 1,3—dimetil—h,5—dihidroxi—2—imidazolidinona, 1,3~die~
til-4,5-dihidroxi~2-imidazolidinona, 1,3-n-propil-4,5-dihi-
droxi-2-imidazolidinona, 1,3-di-{« -hidroxietil)-4,5~dihidr:
xi-2-imidazolidinoha, 1,3-di(F -hidroxietil)-4,5-dihidroxi-
2-imidazolidinona, 1,3-dimetil-4,5-dimetoxi~-2-imidazolidinot

1354

na, 1,3-dimetil-4,5-dietoxi-2-imidazolidinona, 1,3-dimetil-
4,5—diisopropoxi-Z-imidazolidinoha, 1,3~-dimetil~4,5~-dlaceto
xi-2-imidazolidinona, 1,3-di-(f -cianoetil)-4,5-dihidroxi-21
imidazolidinona, 1,3-di(A -cianoetil)-4,5-dimetoxi~2-imidazg
lidinona, 1,3-di(g ~carbamoiletil)~4,5~-dihidroxi~2-imidazo-
lidinona, 1,3~di(f -carbamoiletil)-4,5-dimetoxi~2-imidazolit
dinona, 1,3-di-(4 -cerboxietil)-4,5-dihidroxi-2-imidazolidi
nona, 1,3-di-(p -carboxietil)-4,5-dimetoxi~2-imidazolidino-

na, 1,3~-di-(/A-etoxicarboniletil)-4,5-dihidroxi-2-imidazoli
dinona y 1,3-di-(fg -etoxicarboniletil)-4,5~dimetoxi~2-imidg
zolidinona.

De estos, se prefieren especialmente para empleo
en este invento 4,5-dihidroxi-2-imidazolidinona, 1,3-dimetil
4,5-dihidroxi-2~imidazolidinona, 1,3-dimetil-4,5-dlacetoxi~
2-imidazolidinona, 1,3-dimetil-4,5-diisopropoxi-2-imidazoli+
dinona, y 1,3-di—(ﬁ’-hidroxietil)-4,5-dihidroxi—2-imidazoli

dinona.
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Cuando se traten productos fibrosos celuldsicos
por el procedimiento de este invento empleando el copolimenrg
que contiene glicidilo con o sin el derivado de imidazolidi
nona, estos compuestos de tratamiento pueden aplicarse a 105
productos fibrosos celuldsicos generalments en forma de una
solucidén o dispersién en un medio liguido. Cuando el copoli
mero y el derivado de imidazolidinons se emplean juntos, es
ventajoso preparsr uné solucidén o dispersidén que contenga
ambog compuestos ai mismo tiempo. Sin embargo, si se desea,
los dos componentes se forman separasdamente en soluciones o
dispersiones separadas y se aplican a los productos fibrosgos
celulésicos sucesivamente. A continuacién se da una descrip-
cidén detallada del invento con respecto a una solucidn o dig
persidén que contiene ambos componentes,lpero debe entendersd
que el alcance de este invento no estd limitado a esta reali
zacidn.

A medida gque crece el peso molecular, el copolime-
ro que contiene glicidilo se hace més dificil de disolver
completamente en los disolventes. Por consiguiente, los co-
polimeros que tienen un peso molscular relativamente bajo,
es decir de 10.000 & 35.000, pueden emplearse como soluclo-
nes en un disolvente tal como tetrahidrofureno, metilisobu-
tilcetona o dimetilformemida. Sin embargo, generalmente es
ventajoso emplearlos en forme de dispersiones.

El agua es més adecusda como disolvente o medio dg
dispersién, pero pueden también emplearse disolvente organi-
cos, por ejemplo, alcoholes tales como metanol, etanol o isg
propancl, cetonas tales como acetona, metiletlilcetona o meti
lisobutilcetona, amidas tal como dimetilformamida o formami-

da y éteres tales como dioxano o tetrahidrofurano, y mezclas
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de agua y disolventes orgénicos miscibles en agua.

Con el fin de mantener el copolimero estable en
el medio de dispersidn, puede emplearse un emulsificador.
Ejemplos de los emulsificadores son agentes tensioactivos
no idnicos, aniénicos o catidnicos, por ejemplo, sales de
metal alcalino de ésteres dé sulfato o sales de amonio cua-
ternarias de éteres polioxiamlcohilenalcohilicos, éteres po-
1ioxialcohilenalcohilfendlicos y éteres polioxialcohilenal-
cohilicos. .

Cuahdo el copolimero se sintetiza por el procedi-
miento de polimerizacién en emulsidn, el producto de polime
rizacidén en emulsién puede emplearse después de la dilucidn
sin separar el copolimero de €l.

Los derivados de imidazolidinona son generalmente
solubles en egua o disolventes o;génicos tales ¢omo metanol
o etanol, y pueden emplearse generaluente en forma de solu-
cidn.

El agua es mas adecuadas como medio 1{quido para
lz solucidén o dispersién, pero también puede emplearse una
mezcla de agua y un disolvente orgénico miscible en agua ty
como dioxano, éter dietilico de dietilenglicol, dimetilfor-

mamida, dimetilsulféxido, metanol, etanol, acetona y metilel

1 tilcetona.

Las concentraciones del copolimero gue contienen
glicidilo y el derivado de imidazolidinona en la solucidn o
dispersién de tratemiento pueden varier demtro de un amplio
intervalo de acuerdo, por ejemplo, con los tipos de copoli~
mero y el derivado de imidazolidinona, el tipo o forma del
producto fibroso que ha de tratarse y las condiciones de tr

tamiento. Generalmente, el copolimero puede emplearse en un

W
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concentracién de 0,1 a 70% en peso, preferiblemente 1 a 50%
en peso, basado en el peso de la solucidén o dispersidn. Mis
especificemente, la concentracidén del copolimero es 0,5 a
10% en peso, especialmente 1 a 5% en peso, para tratar arti
culos de lane o tejidos y de 5 a 70% en peso, preferiblemen
te 10 a 50% en peso, para tratar telas no tejidas.

La concentracién adecuada del derivado de imidazp

lidinona que ha de emplearse junto con el copolimero es 1 a

30/ en peso, preferiblemente 5 & 20% en peso, més preferiblg

mente 7 a 15% en peso, basada en el peso de la solucidn o dis

persidén que lo contiense.

De acuerdo con el procedimiento de tratamiento del

invento, la etapa de tratamlento con calor se lleva a cabo
generalmente en presencia de un catalizador dcido con el fiif
de estimular la ruptura del enillo de oxirano del copolime-
ro que contiene glicidilo, une reaccidén de reticulacidén del
copolimero que contiene glicidilo o entre el copolimero que
contiene glicidilo y los grupos hldroxilo de las fibras ce-
luldsicas, unae reaccién de reticulacidén entre el derivado dg
imidazolidinona y los grupos hidroxilo de las fibras celuld
gsicas, y una reaccién entre el derivado de imidazolidinona j
el copolimero que contiene glicidilo.

Preferiblemente, el catalizador 4cido puede incor

porarse a la solucidén o dispersidn. Si se desean, antes de lg

etapa de tratamiento con calor, el catalizador dcido se apli

ca en forma de solucidn o dispersidén a los productos fibro-
sos celuldsicos separadamente de la solucidn o dispersioén
que contiene el copolimero que contiens glicidilo antes o

después de la etapa de secado.

Los catalizadores acidos utiles son los gque se

3

L
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emplean frecuentemente en el acabado resinico de los produc
tos fibrosos celuldsicos, tales como cloruro de magnesio,
cloruro de zine, cloruro de aluminio, hidroxicloruro de ulu
minio, nitrato de zinc, nitrato de magnesio, bifosfato de

magnesio, fosfato de amonio, borofluoruro de zinc, borofluo

ruro de megnesio, clorurc de smonio, nitrato de amonio, clox

hidrato de monoetanolamina, clorhidrato de dietanolamina,

dcido acético, dcido tricloroacético y estearato de zinc. De

estos cloruros, borofluoruros, nitratos, sulfatos, fosfatos

y bifosfatos de metales, se prefieren particularumente los

cloruros metdlicos, borofloruros metdlicos o nitratos metdll

cos. Los metales adecuados son zinec, magnesio y aluminio. Eg

tos catalizadores écidos pueden emplearse bien solos 0 mez-
clando dos o més.
Lo cantidad del catalizador dcido no es critica, j

generalmente puede ser una cantidad catalitica. Por ejemplo,

el catalizador puede emplearse en una cantidad de aproximadg

mente 0,05 g 30% en peso, preferiblemente 0,5 a 10% en peso,

basado en el peso de la solucidén o dispersidén de tratamientc

El autor del presente invento también encontrd qug -

un dcido fluorocarboxilico de la férmula siguiente

CanHQCOOH (VIII)

en la que n es un numero de 1 a 5, pes 2 a 10, yqges 0 6 1
con lu condicidén de que la suma de p y g sea igual a 2n + 1,
es muy adecuado como catalizador dcido empleado en el proce-
dimiento del presente invento, y que el empleo de este acidg
fluorocarboxilico puede eliminar los defectos unidos al empl
de los catalizadores &dcidos antes citados, por ejemplo, de

olores desagradables o irritantes, y la reduccién de la re-

L

0
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sistencia del producto fibroso.
Tos 4cidos fluorocarboxilicos adecuados que pueden
emplearse en el invento son CF3COOH, CF2HCOOH, CQFSCOOH,
02F4HCOOH, C3F7COOH, C3F6HCOOH, C4F9COOH, C4F8HCOOH, 05F11
COOH, ¥y 05F10HCOOH. De estos, se prefiere especialmente el
4cido trifluoroscético. Estos dcidos fluorocarboxilicos pue-

den emplearse bien solos o en mezcla de dos 0 més. También

tados tal como borofluoruro de zinc, cloruro de magnesio, ni
trato de magnesio, borofluoruro de magnesio, cloruro de zing
y nitrato de zinc.

La cantidad de dcido fluorocarboxilico de férmula
(VIII) no es critica, pero puede variar en un amplio intervy
lo de acuerdo, por ejemplo, con el tipo o concentracidn del
copolimero gue contiene glicidilo, el tipo del producto £i-
broso que ha de tratarse y las condiciones de trgtuamicnio.
Generslmente,.la cantided es 0,01 a 1,5% en peso, preferible
mente 0,05 a 0,5/ en peso, basado en el peso de la solucidn
o dispersidén de tratamiento, ¥y 0,05 a 15% en peso, preferi-
blemente 0,1 a 10% en peso, basado en el copolimero empleady

El pH de la solucidén o dispersién de trutamicnto
generalmnente no debe ser mayor de 7, usuwlmente 1,0 a 6,5, ¥y
preferivlemente 1,5 a 5, ¥ nés preferiblemente 3 a 4,5. Xl
ajuste de pH del liquido de tratamiento puede realizurse iy
diendo un ajustador de pH y/o una solucidén tampdn a dicko 11}
quico. Los ejemplos de dichos ajustadores o soluciones taupd)
de pll estén descritos, por ejemplo, en una publicacitn en
lengus joponess "Menual of Chemistry" péginas 1096 & 1C9Y,
1956, editado por Japunese Chemical Society ¥ publicuda por

i.eruzen Co., Ltd.

pueden emplearse junto con 1os catalizadores dcidos antes ci
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Si se desea, el ligulido de tratamiento de acuerdo
con el presente invento puede incluir acabados textiles con
vencionales tales como suavizantes, repulsores del agua, re
pulsores del aceite, penetrantes, estabilizantes de bafio y
me joradores del tacto.

La solucidn o dispersién resultante puede aplicar
se a los productos fibrosos celulésicos por cualguier mnéto-
do convencional deseado tal como inmersién, impregnacién,
pulverizacidn o re%estimientd,

La absorcién de la solucidn o dispersidén en el prg
ducto fibroso celulbsico puede varier libremente en un ampli
intervelo de acuerdo por ejemplo, con la concentracién del
liguido de tratumiento, y el tipo y forma del producto fibry
s0. Generalmente, es ventajoso que la absorcién del liquido
del tratamiento sea de 30 a 300%, preferiblemente 50 a 150%

En la presente solicitud, la "absorcidén" es wn va

lor calculedo de acuerdo con la ecuacidn siguilente.
Kbsorcidn (%) = —f—;—f— x 100
en la que A es ¢l peso en gramos de w producto fibroso ce-
luldsico después de ser tratado con un liguido de tratamien
t0 y B es el peso en gramos del producto fibroso celuldsico
seco antes del tratamiento con el liquido de tratamiento.
El producto fibrosc al que ha de eplicarse el 1li-
guido de tratamiento se seca previamente para eliminar el
disolvente o medio de dispersidn, y luego se trata a une
temperatura suficiente para romper la unidn oxirsno del copgd
limero que contiene glicidilo. El presecado y el tratamientd
con calor pueden realizarse por los mismos métodos de opera

cidén que en el acabado resinico convencional.




10

20

e
[&H

Hogn ntm. 23 4106

El presecado se resliza e una tewperatura de 80 &
1209C haste que se ha separado sustancialmente todo el di-
solvente o medio de dispersién (es decir, hasta que se ha
secado sustancislmente). El presecado puede realizarse por
separado de la etaepa de tratamiento con calor que se descri
bird a continuacién o une etapa sucesiva seguida por el tra
tamiento con calor.

Tas condiciones de tratamiento con cglor pueden
caubiar en un amplio intervalo de acuerdo por ejemplo, con
el tipo del copolimero que contiene glicidilo, el empleo ©
no del derivado de imidezolidinona, el empleo o no de cata-
lizador, el tipo del catallzador y el tipo del producto fi-

broso que ha de tratarse. Es necesario emplear unu coublna-

cidén del tiempo y temperatura que see suficiente pare romper

gl menos en parte, preferiblemente una parte sustancial, la
unién oxireno del grupo glicidilo.

La temperatura del tratamiento con calor puede se]
gl menos de 1202C, y el limite superior es el punto mis al-
to de temperaturas a la que el producto fibroso no se dete-
riora con calor, usualumente 1902C. Generalmente, son ventu-
josas las temperaturas de 130 a 1802C.

El tiempo del tratamiento con calor esté afectedo
por la temperatura del tratamiento con calor. Genersluwente,
el tiempo es corto a temperaturas elevadas y largo a bujus
teuperaturas. Generalmente son suficientes periodos de O,5
& 15 winutos.

Los productos fibrosos asi tratados con calor pue
den emplearse en diversas aplicaciones o someterse a truta-
micntos ordinsrios de productos fibrosos, por ejemplo, tru-

tumientos con un suavizante, un agente repulsor del zgua O
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de aceite o un meJorador del tacto.

Los productos fibrosos celuldsicos que pueden trg
terse por el método del invento incluyen no solamente los
productos fibrosos hechos de fibres naturales tales como al
goddén o lino, fibras celulésicas regeneradas tales como ra—
y6n, fibras polindsicas, fibras de tipo éster de celulosa y
fibras de tipo éter de celulosa, sino tembién hilos mixtos,
productos fibrosos entretejidos y telas no tejidas de fibrag
celulésices naxuraies 0 regeneradas y varias fibras sintéti
cas tales como fibras de poliéster, polismida, acrilicas,
vinilicas y de benzoato.

El "producto fibroso" significa no solamente pro-
ductos de punto y tejidos, sino tembién hilos y telas no te
jldas.

La expresidén "productos fibrosos que contienen fi
bras celuldsicas o productos fibrosos celuldsicos" signifi-
ca todos los productos antes mencionedos.

El procedimiento de este invento proporciona esi
productos fibrosos celulésicos que tienen resistencia a la
contracecidén marcadamente mejorada, resistencias al arruga-
miento en seco y humedo y propiedades de lgvado y uso, aun—
que conservando caracteristicas de resistencia figica muy sy
periores tales como resistencia gl desgarremiento, resisten
ciz a lz traccidn y resistencis a lua abrasidén por flexidn
para los productos fibrosos de acabado resinico con compues-
tos de N-metilol por métodos convencionales.

Ademds, el procedimiento de tratamiento del inven-
to puede proporcionar productes fibrosos celulédsicos que tig
nen capacidad més'mejorada para eliminar ls sucieded resis—

tencia a la redeposicidn, absorcidn de agua, penetrabilidad
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de agua y propiedades antiestéaticas.

Puesto que el procedimiento del invento no emplea
generalmente un compuesto que libere formaldehido que perju
dica las fibras celuldsices ordinariss, no existe la probu-—
bilidad de contsminacidén de la ropa tal como la contamina-
cidn del medio del trabajo o alteraciones en la piel.

Egtas ventajas hacen que el procedimiento del in-—
vento sea comercialmente muy util.

El proceéimiento de este ilnvento se describe ade-
nés por los Ejemplos siguientes.

Puesto gque los copolimeros mostrados en los Ejeu~
plos siguilentes no eran solubles en disolventes ordinariocs,
sus pesos moleculares se determinaron por el método siguien
te. Bupleando un sgente de trensferencie de cadena, se pre-
paré un copolimero modelo de un peso molecular bajo a purtil
de una mezcle mondmers en ls misme relacidén molar. ELl peso
molecular del copolimero resultente se mldié por cromatogrs
fia de permemcidén de gel (empleando poli(metacrilato de me-
tilo) de un peso molecular conocido como referencia). A con
tinuacién, el peso molecular del copolimero obtenido reul-
mente en cads uno de los ejemplos siguientes se determind
por el wétodo de extrapolacidn.

Si el grupo glicidilo se mantuvo sin descomponer
en el copolimero se confirmd por un método de wndlisis del
oxigeno oxirénico. En todos los copolimeros empleados en 1o
Ejemplos siguientes, el grupo glicidilo se retuve en una prg
porcidn superior al 90% del tedrico.
(1) Contraccién por lavado.

lMedida de acuerdo con JIS L-1042 F-1 en el caso 4¢

tejidos de punto, y de acuerdo con JIS L-1042 D en el cuso
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de telas tejidas.
(2) Arrugamiento en sgeco.
Determinado por el método Monsanto segin JIS I-—
1041-1960.
(3) Arrugamiento en humedo.

Se sumergié una muestra en una solucidn acuosa qup

contenia 0,2% de un egente tensioactivo no idénico a una tem
peratura de 402C durante 15 minutos y el exceso de la solu-
cidén acuosa se sep;ré ligeramente empleando un papel de fil
tro. A coﬁtinuacién, se mididé el arrugamiento en humedo por
el método Monsanto antes mencionado.
(4) Resistencia a la traccidn.

Se midié de scuerdo con el método de la cinta en

JIS 1-1004. En el caso de un tejido de punto, la muestra ti

18%

ne 2,4 cm de encho y 10 cm de longitud.
(5) Resistencia &l desgarramiento.

Medide de acuerdo con el método de péndulo en JIS
L-1004.
(6) Resistencia a la abrasién por flexidn.

Medidae por el método de tipo universal en JIS L-
1004, 1005.
(7) Desgaste superficial.

vedido de acuerdo con el método del tipo univer-
sal en JIS I-1004, 1005 empleando un papel de esmeril (e 80Q)
y una carga de presidén de 0,9 Kilogremos (2 libras).
(8) Propiedad de lavado y uso.

Medida de acuerdo con el método de AATCC-884-94T-
I1T Cc-2.
(9) Cantidad de formaldehido.

‘Medida de acuerdo con el método de acilacetona deg
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crito en la ordensnza 34 del Ministerio japonés de Bienestay
y Saelud basado en le Ley Japonesa N¢ 112.
(10) Ensayo de redeposicién (método de Aquadag).

100 ml de una solucidén acuosa de manchado que con
tenia 0,1 g/1 de Aquedage (marca registrada para un produc-
to de Imperial Chemicgl Industries, Ltd., que contiene un
grafito coloidal como ingrediente principal en contenido de
sélidos del 22%) y 1 g/litro de wn detergente (New Beads, ug
producto de Keo Soép Co., Itd.,) se colocan en un recipien-
te, y se introduce en él 2 g de una muestra de ensayo en
blanco. Se hace girar sutomdticamente en un "launderometer"
a 502C durante 20 minutos y se lava con sgua celiente y agua
fria y se seca con aire. A continuacidén, se observa visual-
mente la deposicién de la suciedaed en el tejido blanco traty
do.
(11) Ensayo pare la capacidad de eliminacidn de le suciedad;

Dos gotas de cada una de las fuentes de suciedad
aceitosa (acelte de méquina) y una fuente de suciedad acuo-
sa (salsa) se echan gota a gota sobre una ropa blanca por
medio de una jeringa, y después de un rato, la ropz se compyi
me ligersmente con un papel de filtro. Se seca poniéndola eI
suspensién en interior durante 15 a 30 minutos. A continue-
cién, se lave una vez con una miquine de laver doméstica del

tipo de inversién automética (detergente: 0,1% de New Beads

10 minutos, la relacién de prendas s liquido era 1/50) se

aclard y se secd con aire. Se observd el grado de eliminacidn
de la suciedad.

(12) Penetrabilidad de agua.
Una gota (una cantidad fija) de agua destilada se
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echdé gota a gota sobre una tele tejide tratada, por medio dg
una bureta, y el tiempo requerido hasta que se absorbid -
completamente el agua se mide y se expresa en segundos.
(13) Absorcién de egua.

| Une muestra de tejido tratado se sumergid en agua
durznte 24 horas, y se centrifugd por una miquina centrifu-
gadora durante 10 minutos a una velocidad de 3.000 rpm. La
muestra se sacd y se pesd. El aumento de peso para una mues
tra completamente secada se expresé como la absorcidn de
agua (%).
(14) Higroscolaicidad (abgorcién de humedad).

Une muestra de tejido tratado se secd en un seca-
dor a vacio a 509C durante 24 horas, y luego se pasd. A con
tinuacidn se dejd permenscer durante 7 dias en un desecador
mantenido a una temperatura de 209°C y a una humedad relsti-
ve de 65%. Se midié el peso de la muestra que hebies sbaorbi
4o asi humeded. EL aumento de peso (%) se calculd a partir
del peso de la muestra seca y la muestrs que habla absorbi-
do humedad.

Ejeuplo 1

Une tela tejida de popelin de algoddén de 40 hilos
se sumergidé en cada uno de los liquidos de tratamiento Ial
VIII siguientes, se sacd del baflo, se escurridé hasta una ab
sorcidn del TO% basada en el peso de la tela, se pre-secd a
1202C durante 3,5 minutos y se traté con calor a 1552C du-
rante 3 minutos.

Tiquido de tratemiento I (Invencidn)

Emulsidn del copolimerc A (contenido
de sélidos aproximademente 50%) 7% en peso

Catalizador dcido (ingrediente prin-
cipal, borofluoruro de zinc; ACCELE-
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RATOR X-90, marca registrada para
un producto de Sumitomo Chemical
Co, Ltd.) 1% en peso

Emulsién de polietileno (MEIKATES

PEN, una marca registrads para un

producto de Meisei Kageku Kabushi .

ki Kaisha) 2% en peso
Agua Resto.

Tiguido de tratamiento II (Invencidn)

Emulsidén del copolimero 4 (conte-

nido de sdélidos aproximsdamente )
50%) - % en peso

Catalizador dcido (una solucidn
acuosa al 12,5% de acido trifluo- ,
roacético) 2% en peso

Emulsién de polietileno (MEIKATEX
PEN, un producto de Meisel Kagaku ,
Kabushiki Kaisha) 2% el pPeso

Agua , Resto.
Liguido de tretamiento III (Comparacién 1)

Emulsién del copolimero B (conte-
nido de sdélidos aproximadamente ,
50%) 7% en peso

Catalizador dcido (ingrediente

principal: borofluoruro de zinc;

ACCELERATOR X~-90, un producto de

Sumitomo Chemical Co. Ltd.) 1% en peso

Fuulsién de polietilenc (MEIKATEX
PEN, un producto de Meisel Kagaku ,
Kabushiki Kaisha) % el Peso

Agua Regto.

Liquido de tratemiento IV (Invencidn)

1,3~-dimetil~4,5-dihidroxi-2-imida~ ,
zolidinona (solucidén acuosa al 50%) 20% en peso

Catalizador dcido (ingrediente prin

cipal: borofluoruro de zinc; ACCE-

LERATOR X-90, un producto de Sumi- ,

tomo Chemical Co. Ltd.) 2,5% en peso

Emulsidn del copolimero A (conteni )
do de s6lidos agproximadsmente 50%] 5% en peso

Emulsién de polietileno (MEIKATEX
PEN, un producto de Meisel Kegaku )
Kabushiki Kaisha) % en peso
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Agua Resto

Ligquido de tratamiento V (invencién)

1,3—dimetil—4,S—di@idroxi—z—imida,
zolidinona (solucién mcuosa al 50%) 20% en peso

Catalizador dcido (una solucidn
acuosa al 12,5% de dcido trifluo- ,
roacético) 2,5% en peso

Emulsién de copolimero A (conte-

nido en sélidos aproximadamente , )
50%) 5% en peso
Emulsidn- de polietilenoc (MEIKATEX

PEN, un producto de Meisei Kagaku ,
Kabushiki Kaisha) 255 en peso
Agua ' Resto.

Ligquido de tratemiento VI (comparacidn 2)

1,3—dimatil—4,5-dihidroxi—2—imida

r

zolidinona (solucién acuosa al 50%) 20% en peso

Catalizador dcido (ingrediente prin

cipal: borofluorurc de zinc; ACCE~

LERATOR X-90, un producto de Sumi- .

tomo Chemicsl Co. Ltd.) 2,5% en peso

Emulsién del copolimero B (conteni
do de sélldos aproximademente 90%) 5% en peso

Emulsién de polietileno (MEIKATEX

PEN, un producto de Meisei Kageku

Kabushiki Kaisha) 2% en peso
Agua Resto.

Liquido de tratamiento VII (comparacidn 3)

1,3-dimetil-4,5-dihidroxi-2-imida~

zolidinona (solucién acuosa gl 50%) 20% en peso

Catalizador &cido (ingrediente prin

cipal: borofluoruro de zinec; ACCE-

LERATOR X-90 un producto de Sumito-

mo Chemical Co. Ltd.) 2% en peso

Emulsién de polietileno (MEIKATEX

PEN, un producto de Meisel Kagaku

Kabushiki Kaisha) 2% en peso
Agua Resto.

Tiguido de tratamiento VIIT (comparacidn 4)

Netilol-4,5-dihidroxi-etilenurea
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parcialmente sustituldo con meto-
xi (SUMITEX RESIN NS-11, una mar-
ca registrade para un producto de
Sumitomo Chemical Co., Ltd.) 5% en peso

Catalizador dcido (ingrediente

principal: cloruro de megnesio;

ACCELERATOR MX, una marce reglis-

treda pars un producto de Sumito-

mo Chemical Co., Ltd.) 1,5% en peso

Emulsién de polietileno (MEIKATEX

PEN, una marce registrada para un

producto de Meisel Kegaku Kabushi ,

ki Kaisha) 2% en peso

Agua Resto.

Se midieron loe arrugemientos en seco y en humedo
las propiedades de lavado y uso, la resistencia a la trac-
cidén, la capacidad de eliminacién de la suciedad, la resis-
tencia a la redeposicidén, la absorcidn de sgua y la cantidad
de formaldehlido residual del tejido tratado y los resultadog
se muestran en la Tabla 1. '

La emulsién del copolimero A empleado en preparar
los liquidos de tratemiento I, II, IV y V se produjeron por
el procedimiento siguiente empleendo la receta A sigulente:

FPérmuls A

Metacrilato de glicidilo 5 partes en

peso

Dimetacrilato de tetradecaetilen-—

glicol 15

scerilato de 2-etilhexilo 25

Eter de polietilenalcohil-fenol

(NONION NS~230, uns marca regls-

trads pars un producto de Nippon

0ils and Fats Co., Ltd.) 1,5

Eter de polioxietilen-alcohilfe~

nol (EMULSIT 9, ung marca regis-

trads para un producto de Daiichi

Kogyo Seiyaku Kabushiki Kaisha) 1,5

Eter de polietilenglicol-laurilo

(NOIGEN YX-500, una marca regis-

trada para un producto de Dalichi
Kogyo Seiyaku Kabushiki Kaisha) 1,5
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Sal sédica del éster del acide sul-
férico y el éter polioxietilenlau~
rilico (TRAX-K~300 une marcs regis-
trada pars un producto de Nippon

0ils y Fats Co. Ltd) 1,0
Persulfato de potasio 0,1
Agug desionizeada 49,4

El persulfato de potasio (0,2 partes), 3 partes ds
éter de polietilen-alcohilfenol, 3 partes de éter de polio-
xietilen-alcohilfenol, 3 partes de éter polietilenglicol-lan
rilico y 2 partes ée la sal de sodio del sulfato del éter de¢
polioxietilenlaurilico, se disolvieron en 49,4 partes de
sgua desionizada, y con pgitacién, una mezcla que consistia
en 50 partes de acrilato de 2-etilhexilo, 10 partes de meta
erilato de glicidilo y 30 partes de dimetacrilato de tetra-
decaetilenglicol se afiadieron gota a gota durante 20 a 30
minutos para formar una emulsidén mondmera. Se sacd un terciy
de esta emulsidén monémere y se mezcld con 49,4 partes de
ague desionizada. La mezcla se alimenté a un recipiente de
reaccién y mientras se introducia nitrdgeno gaseoso, se ca-
lentd con agitacién. La polimerizacién de la mezcla comenzb
o 80°C. En 10 minutos después de la iniclacidn de la polime
rizacidn, el resto (2/3) de la emulsidén de monémeros se afia
did gota a gota gradualmente durante aproximedaments 1 hora
Despuds de la edicién, la mezcla se hizo reacclonar a 80 a
852C durante 3 horas més para completar la polimerizacidn.
w1l copolimero resultante era una emulsién que tenia un con-
tenido de sdélidos de aproximadamente 50% con una conversidn
de polimerizacidén de 99,8%.

El copolimero tenia las propiedades siguientes.

Unidad de metacrilato de gli- ,
cidilo: 18,5% en moles
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Unidad de acrilato de 2-etil-~
hexilo: :

Unidad de dimetacrilato de te
tradecaetilenglicol:

Cantidad de oxigeno oxiranico
en la emulsién:

Encontrado:
Calculado:
Equivelencia epoxis,
Peso molecular medlos

Temperatura de transicién vi-
trea (Tg):

4106

71,3% en moles

10,2% en moles

0,535%
0,563%

1346

10.000 a 30.000

aproximadamente - 452C.

Lo emulsidén del copolimero B empleada para preba—

rar los liguidos de tratamiento III y VI se produjeron del

mismo modo que en la preparacién de la emulsidn del copoli-

mero 4 excepto que se empled la receta B sigulente.

guicntes:

FPérmula B
Acrilato de 2~etilhexilo
Hetacrilato de glicidilo

Eter de polioxietilenalco
hilfenol (NONION NS-230,
un producto de Nippon Oils
and Fats Co., Ltd.g ‘

Eter de polioxietilenalco-
hilfenol (EMULSIT 9, un
producto de Dailchi Kogyo
Seiyaku Kabushiki Keisha)

Eter de polietilenglicol-
lgurilico (WOIGEN YS-500,
un producto de Daiichi Ko
gyo)Seiyaku Kabushiki Kal
sha

" Persulfato de potasio

Agua desionizada

35 partes
10 partes

1,7 partes

1,7 partes

1,7 partes
0,1 partes

49,8 partes

en

en

en

en

erL

en

el

peso

peso

peso

peso

peso
peso

peso

El copolimero resultante tenia las propiedades si

Unidaed de metacrilato de glicidilo:

27% en moles
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Unidad de acrilato de 2-etilhexilo: 73% en moles

Cantidad de oxigeno oxirdnico en la

enulsién:

Encontrado: 1,06%
Calculado: T 1,12%
Equivalencia epoxi: 679

Peso molecular medio: aproximadsmente 50.000 a
100.000

Temperatura de transicidén vitrea: aproximadamente
. -519¢.
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De los datos dados en la Tabla 1, pueden sacarse
las conclusiones siguientes. Los tejidos tratados con los
1iquidos de tratamiento I y II de acuerdo con el invento te
nian mejor absorcién de agua y absorcidén de humedad que los
tratados con el 1fquido de tratamiento III (Comparacién 1),
y mostraron una resistencia muy mejorada a la redeposicidn
y capacidad pars eliminar la suciedad aceltosa sobre dichos
tejidos. El tejido tratado con el liquido de tratemiento II
que emplea el cat;lizador (4cido trifluoroacético) de acuer
do con este inventd tenia mejor las resistencias al arruga-
miento en sseco & en humedo y la retencidn de resistencia que
el tratado con el ligquido de tratamiento I.

Fn el caso de emplear los liquidos de tratamiento
IV, V y VI que contenfan tanto la emulsién de copolimero co
mo el derivado de imidazolidinona, puede hacerse la siguien
te comparacidén. Los tejldos tratados con los liquidos de
trataniento IV y V de acuerdo con el procedimiento de este
invento tenian mejor absorcidén al agua y absorcidén de hume-
dad que el tratado con el liguido de tratamiento VI (Coupa~-
racién 2), y mostraron wne resistencia muy mejorada a la re
deposicidén y capacidad para eliminer la suciedad aceitosa
gobre dichos tejidos. El tejido tratado con el liquido de
tratamiento V empleando el catalizador (decido trifluoroancé-
tico) de amcuerdo con el procedimiento del invento mostrd
més mejoras en las resistencias al arrugamiento en seco y

en himedo y retencidén de la resistencia que los tratados cop

V=

los liguidos de tratemiento IV de agcuerdo con el procedimie

to del invento.

Cuando se empled el liguido de tratamiento VII

(que emplea solo el derivado de imidazolinona) y el liguido
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de tratemiento VIII (que emplea el compuesto de N-metilol),
el balance entre la resistencia al arrugamisnto ¥ la resis-
toncia a la tracoién en los tejidos tratados era escaso. In
particular, en el caso de la comparacidn 4, se detectd form%lv
dehido en una cantidad de 358 ppm. '
Ejemplo 2

Una tels tejida de popelin de algodén de 40 hilos
se tratdé por el mismo procedimiento que en el Ejemplo 1, eXx
cepto que los 1iquidos de tratemiento obtenidos de acuerdo
con la misma receta que el 1iquido de tratamiento IV en el
Ejemplo 1 excepto que se emplearon en lugar de la enulsidn
de copolimero A cade una de las emulsiohes de copolimero
G-1 a G-10 mostradas en la Tabla 2. Las emulsiones de copo-—|.
1{mero de C-1 a C-10 (contenido en sélidos sproximadamente
50%) se prepararon cada una del mismo modo que en el Ejemplod
1 (el quste del peso molecular medio se realizdé veriando lg
contidad de lauril-mercapbano afindido). Las propiedades de

1os tejidos tratados se muestran también en la Tabla 2.
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’ Las propiedades del tejido después del tratamiento se mues-

HHojn nam. 4.1 4106

Pueden obtenerse la conclusidn siguiente de los rg
sultados mostrados en la Tabla 2. Los tejidos tratados por
ol método de este invento que emplesn emulsiones de copoli-
mero C-2 a G=-6 y C-10 mostraron un equilibrio muy bueno en-
tre las resistencias al arrugamiento en seco y htmedo y la
resistencia a la traccidn, y una deposicién de suciedad muy
pequefia en el tiempo de lavado (resistencia a la redeposi-
cién). Por otro lado, el tejido tratado con el liguido de
tratamiento que contiene emulsidén de copolimero C-1 mostrod
muy buen squilibrio en las resistencias al arruganiento y la
registencia o la tracclén, pero tenia poca resistencia a la
redeposicidn.

Cuando se emplearon emulsiones de copolimero C-7

%

a C-10, se mejord mucho la resistencia a la redeposicidn, pe¢
ro se redujo mucho la resistencig a la tracecidn.
Ejemplo 3

Un tejido de algodén de punto liso lavado, Dblan-
queado y mercerizado de la forma habitual se sumergid en ca
da uno de los liquidos de tratamiento I, II, IV y V, se sa-
cé del bafio de tratamiento, se escurrid hasta una absorcidn
del 754 basada en el peso de le tela tejida, y se secd pre-
viamente en un secador cilindrico sin tensidn. A continua-
cidn, el tejido se traté con calor e 1802C durente 1 minuto

mientras era estirasdo al 15% en la direccidn de la truma.

tran en la Tabla 3.
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Tgbla 3
s [oemengecin a EEliigs 53] Tt
quido h direccitn de la s;op(su?e?:
%Zngﬁto urdimbre| trama trana (kg/2,5 on) ﬁig%dl L
No tratado 9,3 13,5 17,2 T0-75
I 35 6,8 18,8 150-155
II 3,2 6,4 20,5 1€5-170
Iv 1,7 3,4 18,3 15C
v 1,1 2,5 19,6 150-155

Puede verse en la Tabla 3 que el tejido de punto

115

tratado por el procedimiento del invento con liguidos de tr:
taniento I, II, IVy V tienen.una contraccién al lavar muy
mejorada, resistencia a la traccidn y resistencia a la abrat
gién superficial sobre el tejido respecto al tejido no tra-
tado. Estos tejiaos tratados tenian resistencie superior a
lg redeposicién, y capacidad para eliminer una suciedad acel
tose (amceite de maquina) y una suciedad acuosa (salsa) al
lavarlos.
Ejemplo 4

Una tela tejida de mezcla (65% de poliéster Teto-~
rén/35% de algoddn) se tratd con cada uno de los liquidos de
trataniento IV y V, ¥y se volvié a tratar del mismo modo que
en el Bjemplo 1. Las resigtencias al arrugamientoc en seco
(urdimbre 4 trama) de las telas tratadas fusron 3082 y 315¢
respectivamente. El tejido antes de tratarse tenia una resig
tencia al arrugamiento en seco de 250¢. La redeposicidén de

la suciedazd en los tejidos tratados era muy reducida.

Ejemplo 5




20

ra
Ui

30

tlage nom. 43 4106

Una tela tejida de raydén se traté con cada uno de
los 1liquidos de traetamiento IV y V, y se tratd posteriormen

te del mismo modo que en el Ejemplo 1. La resistencia al

T

srrugamiento en humedo (urdimbre + trama) de los tejidos tr
tudos era de 250¢ y 2652, respectivemente. El tejido antes
del trutemiento tenia una resistencia al arrugemicnto el ha
medo de 1632. La redeposicién de la suciedad en los tejidos
tratados se redujo mucho.

Ejemplo 6 )

Una tela no tejida de 100% de rayén que tenic un
peso base de 60 g/m? se colocd sobre una cinta transportado
ra del tipo de tela metélice, se gpumergld en un liguido de
tpatemiento IX de la formulacién siguiente, se escurri has
to una sbsorcidn de 150% basado en el peso de la tela, se
secé previamente a 1202C duraente 40 minutos y.lueg se tra-
t4 con calor a 155%C durante 3,5 minutos.

La.resistencia gl arrugemiento en seco (urdimbre
+ trema) la tels no tejida tratada era 3102,

Ta resistencia al lavado del tejido se examind la
véndolo @ 409C durante 15 minutos en una lavadora casera
empleando 0,2% de un detergente doméstico (ZABU, una marca
registrada para un producto de Kao Soap C., Ltd.). Ko hubo

cauwblo de forma y la resistencla al arrugamiento en seco

<

(urdimbre + trema) de la tela después de lavado era 305¢, N
se detectdé formaléehido en la tela tratada, y se redujo mu-—
cho 1z redeposicidén de la suciedad.

Liguido de tratamiento IX

1,3~dimetil-4,5—dibidroxi—2—imida-
zolidinona (so%ucion acuosa de apro ,
ximadamente 50%) 15% en peso

Emulsidn del copolimero k (conteni- .
do en sélidos aproximademente 50%) 607 en peso
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Catalizador dcido (une solucién acuo-
sa el 12,5% de &cido trifluorocacético) 2% en peso

Catalizador écido (una solucidén acuo- ,
sa al 25% de cloruro de zinc) 1% en peso

Agua Resto
Ejemplo 7

Se preparé un liquido de tratemiento de acuerdo
con la misma formulacién que en el liquido de tratamiento V
en el Ejemplo 1 excepto que se cambid el 2,5% en peso de éci
do trifluoroacdtico (solucidn acuosa al 12,5%) como catali-
zador dcido a 0,5% en peso, y se afiadid pdemds 1,5% en peso
de una solucién acuosa al 25% de cloruro de zinc. Una tela
de raso de algodéﬁ se tratd con el 1liguido de tratamiento
resultante del mismo modo que en el Ejemplo 1. La tela tra-
teda tenis una resistencia al errugamiento en seco (urdimbre
+ trems) de 2932, mientras que la tela antes de tratarse tg
nis uns resistencis al errugamiento en seco de 16%9¢. La re-
deposicidén de la suciedad en le tela tratada se redujo muchd
Ejemplo 8 .

Fosfato de diemonio se afiadidé edicionalmente al 1i
quido de tratamiento empleado en el Bjemplo 7, y su pH se
ajusté a 5,5. Una tele tejida de sarga de glgodén tefiida con
un tinte remctivo se tratd con este ligquido de tratamiento
del mismo modo que en el Ejemplo 1. La tela tratada tenia
una resisbtencis sl arrugamiento en seco (urdimbre + trama)-
de 2789, mientras que la tela antes del trataemiento tenig
una resistencia sl arrugemiento en seco de 1752. FNo se obsex
vé descoloracidén en el color tefildo de la tela tratada.
Ejemplo 9

Una tela tejida de popelin de algodén de 40 hilos

se sumergié en cade wno de los liquidos de tratamiento Xa
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YIIT mostrados a continuacién, y se tratd posteriormente del
mismo modo que en el Ejemplo 1. Se midieron las propiedades

de la tela tratada y los resultados se mostraron en la Tublj

lojn sam. 4.5 V 4106

£

Tiquido de tratamiento X (Invencidn)

Pmulsién del copolimero D (cogténido
de sélidos eproximadsmente 50%) 10% en peso

Catalizador dcido (ingrediente prin-
cipel: cloruro de megnesio; ACCELERA

TOR X-80, un producto de Sumitomo
Chemical Co., Ltd.) 2% en peso

Agua resto.

Liguido de tratemiento XI (Invencién)

4,5~dihidroxi-2-imidazolidinona (solu
el%n scuosa de gproximedamente 20% 30% en peso

Fmulsidn de copolimero B (contenido
en sélidos aproximedemente 50%) 5% en pesod

Catelizador &cido (ingrediente prin
cipal: cloruro de magneslo; ACCELE-
R4TOR X-80, un producto de Sumitomo )
Chemical Co., Ltd.) 3,5% en pes¢

Agug, Regto.

Tiquido de tratamiento II (Comparacidn 5)

Emulgién de copolimero B (contenido )
de s6lidos sproximadsmente 50%) 10% en pesd

Cetalizador dcide (ingrediente prin
cipal: cloruro de magnesio; ACCELE-

RATOR X-80, un producto de Sumitomo ,
Chemical Co., Ltd.) 2% en pesf

Agua Resto.
Tiguido de tratamiento XITI (Comparacidn 6)

4,5-dihidroxi-2-inidazolidinone (so0 '
13%i6n mouosse de eproximadamente 20%) 57 en pesy

Catalizador dcido (ingrediente prin
cipal: cloruro de megnesio; ACCELE- )
RATOR X~-80) 3,5% en pes¢

Agua Resto.

Ta emulsién del copolimero D empleada al preparar
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los liquidos de tratamiento X y XI se produjo de acuerdo col
lg receta D siguiente por el mismo procedimiento que en la

produccién de la emulsién del copolimero A.

guientes:

Haojn odm. 4.6 4.106 .

Pérmulg D

Monometacrilato de metoxinonsetilen-

glicol 18 partes er
peso

Metacrilato de glicidilo
Acrilato de 2-etilhexilo 20

Eter de polietilenalcohilfenol (NO-
NION NS-230, un producto de Nippon
0ils end Fats Co., Ltd.) 1,7

Eter de polioxietilenalcohilfenol
(EMULSIT 9, wn producto de Daiichi
Kogyo Seiysku Kabushiki Kaisha) 1,7

Eter de polietilenglicol-laurilo

(NOIGEN YX~500, un producto de

Daiichi Kogyo Seiyaku Kabushiki

Kaisha) 1,7

Sel de sodio del éster del sulfato
de éter polioxietilenlaurilico
(TRAX K-300, un producto de Nippon

0ils and Fats Co., Ltd.) 1,3
Persulfato de potasio 0,1
Agua desionizadg 48,8

¥l copolimero resultante tenia las propieda&es gi+

Unided de metacrilato de glicidilo 25,4% en moleg

Unidad de monocmetacrilato de meto-~
xinonaetilenglicol: 18,7% en moles

Unidad de acrilato de 2-etilhexilo 55,9% en moles

Cantidad de oxigeno oxirdnico en la emulsidn:

Encontrado: 0,749%
Calculado: 0,768%
Equivelencia epoxi: 962

Peso molecular medio: aproximademente 50.000 g -
100.000

Temperaturs de transicidn vitrea: aproximadamente
- 32900
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agcumulacidén de cargae estética y presenteron un gonldo seco

Hoja nam. 49 4106 -

Puede sacerse la conclusidn siguiente de los resul
tados mostrados en la Tabla 4. Los tejidos tratados con 1li-
quidos de tratemiento Xy XI por el procedimiento de este in
vento mostraron una mejors notable en las resistencias al
arruganiento en seco y himedo, en las propiedades de lavado
y usc y en la contraceién por lavado respecto al tejido no
tratado, y tenia una resistencia a la gbrasidén por flexidn
mas superior que éste Wltimo. Por otro lado, los tejidos tr%
tados con liquidos'de tratamiento XII y XIII (Comparaciones
mostraron una notsble mejora en las resistencias el arruge-
niento, en las pfoPiedades de lavado y desgaste y en las ca
racteristices de resistencia a la traccidén respecto &l teji
do no tretado, pero tenian considerablemente deterioradas 1
penetrabilidad de egua, la capacidad de eliminacidn de suoiI
dad y la resistencia a la redépoéicién. Por consgiguiente,
Tos tejidos tratedos por el método de este invento muestran
una notable mejora en las resistencias al arruganiento, las
carecteristicas de resiétencias y contraccién por lavado y
tenian muy buena penetrsbilided de ague, capacidad de elimi
noeidn de la suciedad y resistencia a la redeposicidn.

Se obtuvieron prendas empleando ceda uno de los
tejidos tretados con los liquidos de tratamiento anteriores
y se sometieron a un ensayo de desgaste, Los tejidos trata-

dos con los liguidos de tratamiento de comperacidén mostraron

cusndo las ropas se deterioraron o desecharon. Por otro ladq
las prendas hechas de los tejidos tratados de acuerdo con ej
presente invento no mostraron acumulacidén de carga estatica

y dieron un confort de uso inherente a los productos de algg

dén.
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Por tanto puede deducirse que los tejidos tratado
por el procedimiento del invento tienen propiedades anti-es

tdticas superiores.

-~ REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencidén propia y nueva que se pre
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencidén en Espafia, por VEINTE afios, son los que se reco-—
gen en las reivindicaciones siguientes:

18.,~ Un procedimiento para modificar un producto

fibroso que contiene fibras celuldsicas que comprende, tra-
contiene un copolimero que contiens glicldilo que consiste

estructural de la férmula

(1

0 - CHé ~ CH - CI%

L \O/ J

en la que Ry representa un dtomo de hidrdgeno o un grupo me

tilo, y Q es CO o CH,, (b) 0,5 & 25% en moles de al menos

una unidad estructural de la férmula

rmerd=CH,, - G
[ GO~€OR;—) OR, ’! (I1)

R, ' ‘

e

tar dicho producto fibroso con une solucién o dispersién que

esencislmente en (a) 1 a 55% en moles de al menos una unidagl

Ul
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en la que R2 representa un &tomo de hidrdégeno o un grupo me
tilo, R3 representa un grupo elcohileno, R4 representa un
gtomo de hidrégeno, un grupo alcohilo, un grupo ascriloilo o
un grupo metacriloilo, y m es un nimero entero de al menos

1, y (c) 98,5 a 20% en moles de el menos una unidad estruc-

tural de la férmuls

5|
(III)

en la que R5 representa un dtomo de hidrdégeno o un grupo me
tilo, ¥ R6 representa un grupo alcohilo o hidroxialcohilo;

secar el prpducto fibroso; y tratarlo con celor en presencig
de un catalizador dcido a une tempergtura suficiente para

romper la unién oxirano del grupo glicidilo.

28,.- E1 procedimiento de la reivindicacién 1%, en

[ 1o

el que dicho copolimero que contiene glicidilo consiste ese
cislmente en (a) 5 a 35% en moles de al menos una unidead eg
tructural de férmula (I), (b) 2 a 20% en moles, preferible-
mente 5 a 15% en moles de al menos una unided estructural
de férmula (II), y (o) 93 a 45% en moles, preferiblemente

85 & 60% en moles de al menos una unidad estructural de fdr

mula (III).
38,~ E1 procedimiento de la reivindicecién 1%, en

el que dicho copolimero que contiene glicidilo consta sola-
mente de las unidades estructurales de férmula (1), (1I) y
(II1).

48.- El procedimiento de la reivindicacidn 1#, en

el que dicho copolimero que contiene glicidilo tiene unsa
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temperatura de transicién vitrea no superior a 508C, prefe-
riblemente no supérior a 302C.

58,- El procedimiento de la reivindicecidn 18, en
el que el copolimero que contiene glicidilo tiene una equi-
valencia epoxi de 17.000 a 250, preferiblemente 5.000 a 400

62.~- E1 procedimiento de la reivindicacidén 12, en
el que dicho polimero que contiene glicidilo tiene un peso
molecular de &l menos‘7.000, preferiblemente al menos 30.00

' 78.—- El procedimiento de la reivindicacién 12, en

el que la estructura de férmula

( ' c
IH3
“——CHé - 9
co
!
o)
CH, - CH . OH,
0
Y o

se emplea como wnided estructural de férmula (I).
88.- El procedimiento de la reivindicacidén 18, en

el que la estructura de la férmula

H, - ¢
CO—£ORz )~ )0,y J

en la que R2 representa un dtomo de hidrdgeno o un grupo me
tilo, R31 representa un grupo alcohileno que contiene no mé,
de 3 atomos de carbono, 'R41 representa un grupo alcohilo qu

contiene no mds de 10, preferiblemente no mis de 5, atomos

W
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de carbono, y r es 5 a 25, particularmente 9 a 23, se enplel
cowo unidad estructural de férmula (II).
gs,- E1 procedimiento de la reivindicacién 18, en

el que la estructura de la férmula

2
~CH, - C
COOR6]

~

.

en la que R5 representa un dtomo de hidrdgeno o un grupo ue
tilo ¥y R61 representa un grupo alcohilo que contiene haste
18, preferiblemente 1 & 9, atomos de cerbono, © un grupo hi
droxialcohilo que contiene hasta 6, preferiblemente 2 a 4,

Stomos de ¢arbono.

108,- E1 procedimiento de la reivindicacién 1%, eh
el que dicha solucidén o dispersién contiene edemas un deri-

vedo de imidazolidona de la férmula

0
///'C\g\\
R, - N N - R
7 , 8
HC __CH
' ' VII
0 0 (ViD)
Ry Bo

en la que R7 Yy R8, independientemente uno del otro, represel
tan un dtomo de hidrdgeno, un grupo elcohilo, un grupo hidrp
xilo, o un grupo alcohilo sustituido con un grupo ciano, car
boxi, alcoxicerbonilo inferior © carbamoilo, ¥y Rg ¥ Rqgy in
dependientemente uno del otro, representan un dtomo de hi-

drégeno, un grupo @lcohilo o un grupo acilo.
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11&¢.- El procedimiento de la reivindicacidén 102,
en el que dicho derivado de imidazolidinona de férmula (VII)

estd expresado por la férmula

/C\\
Ry - f o Rgy
HC CH
0 0

en la que R71 ¥y R81’ independientemente uno del otro, repre
senta un 4tomo de hidrégeno, un grupo alcohilo que contiene
1 a 5 dtomos de carbono, o un grupo hidroxislcohilo que con
tiene 1 a 5 4tomos de carbono, y Rgq ¥ Rygqs independiente-
mente uno del otro, representan un gtomo de hidrdgeno, wn
grupo alcohilo que contiene 1 & 5 é&tomos de carbono, o un
grupo alcanoilo que contiene 1 a 5 &tomos de ¢arbono.

428, El procedimiento de la reivindicacidén 108,
en el que dicho derivado de imidazolidinona se selecciona
del grupo que consiste en 4,5-dihidroxi-~2-imidazolidinona,
1,3-dimetil-4,5-dihidroxi~2-inidazolidinona, 1,3-dimetil-
4,5-diacetoxi-2~imidezolidinona, 1,3~dimetil—~4,5-diisopropg
xi-2-imidazolidinona y 1,3-di—(}?-ihidroxietil)—4,5—dihidro-
xi-2=-imidazolidinona.

138,.~ El procédimiento de la reivindicacidn 1%,
en el que diche solucién o dispersidn contiene 0,1 a 70% en‘
peso, preferiblemente 1 a 50% en pesc, basado en el peso de
la solucidén o dispersidn, de dicho copolimero que contiene
glicidilo.

142,- E1 procedimiento de la reivindicacidn 102,
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en el que dicha solucién o dispersién contiene 1 a 30% en
peso, preferiblemente 5 & 20% en peso, basado en el peso de
1a solucién o dispersiénm, de dicho derivedo de imidagolidi-
nona.

158,- E1 procedimiento de la reivindicacion 12, eT
el que dicho catalizador acido se gelecciona del grupo que
consiste en sales metalicas de 4cido nitrico, dcido sulfuri
co, &cido fosféripo, cloruros metélicos y borofluoruros me=
télicos.

168.~ El procedimiento de la reivindicacidén 15%,
en el que dicho’metal es zinc, magnesio o gluminio.

478.~ El procedimiento de la reivindicacién 152,
en el que dicho catelizedor écido esté presente en dicha s0
lucién o dispersién en una concentracién de 0,05 a 30% en
peso basado en el peso de diché solucién o dispersién.

188 .~ E1 procedimiento de la reivindicacién 182,
on el que dicho catalizador écido es wn geido fluorocarboxi

lico de la férmula.
O FHy COCH (VIII)

en la que n es un numero entero de 1ab pes2ald,yaq

es 0 0o 1, con la condicién de que la suma de p ¥ 4 €S igual

a 28 + 1.
198,~ El procedimiento de 1g reivindicacién 182,

en el que dicho acido fluorocarboxilico es dcido trifluoroa
cético.

208,~ E1l procedimiento de la reivindicacién 184,
en el que dicho 4cido fluorecerboxilico estd presente en di
cha solucidn o dispersién en une concentracién de 0,01 w 1,%

en peso, preferiblemente 0,05 a 0,5% en peso, basado en el

~g
<
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peso de la solucién o dispersién.

218,— E1 procedimiento de la reivindicacidn 12, el
el que dicha solucién o dispersién es una solucién acuosa ©
ung dispersién acuosa.

228,- E1 procedimiento de la reivindicacién 1%,
en el que dicha solucidn o dispersién se aplica a dicho pro
ducto fibroso hasta una absorcién de 30 a 300%, preferible-
mente 50 a 150%.

23a,~ EL procedimiento de la reivindicacién 1%, e
el que dicho tratamiento con calor se lleva a cabo a una
temperatura de al menos 1208C, preferiblemente 130 a 180¢eC.

248,~' E1 procedimiento de la reivindicacién 1%,
en el que dicho tratamiento con calor se lleva a cabo duran
te 0,5 a 15 minutos.

258 ,~ Un procedimiento para modificar un productd
fibroso.

Tel y como se ha descrito en la Memoria que anto-
cede y con los fines que ge han especificado.

Esta Memoria consta de cincuenta y seis hojus es
critas a méquina por wna sola cara.

Madrid, 28.507.1976
P.A.

‘C”C:ié%!ﬂ:u oTU
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