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La presente invencidn se refiere a un procedimien
to para el acabado de substratos celuldsicos con resinas, uti-
lizando compuestos N-metilol susceptibles de¢' formar una resina,
en presencia de un catalizador.

5 La invencidén se refiere mas particg;armente al
empleo de una preparacidn acuosa de catalizador para el acaba-
do de substratos celoldsicos con resinas, utilizando compue s—
tos N-metilol susceptibles de formar resinas, caracterizéQQO-
se dicha preparacidn por el hecho de que comprende una canti-
10 dad eficaz de cada uno de los compuestos A a D,

A) una sal de aluminio de reaccibn 4cida, e??ﬁta

de cloruro y deknitrato,

B) una sal de cinc de reacciéﬁ Adcida, exenfa'de

cloruro y de nitrato,

15 C) una sal neutra de un metal alcalino, exéﬁig de
cloruro y de nitrato,
D) &cido fosférico y/o un acido orgénico carboxi-
lico que contiene por lo menos dos grupos carbo
xi,
20 Y agua, la citada preparacidén debe estar exenta,o précticamente
exenta de cloruros y de nitratos.
La preparacidn contiene los componentes A) a D) en
las proporciones siguientes:
- la proporcidén de componente A) es de preferencia tal que la

T —————— .,

25 cantidad de aluminio presente esté comprendida entre 0,1 y &
partes en pesoj;
- la cantidad de componente B) estd comprendida de preferencia

entre 0,1 y 20 partes en peso (calculada con relacién a la for-

ma anhidra de la sal);
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- 1la cantidad de componente C) est2 comprendida entre‘O,l y 10
partes en peso (calculada con relacidn a la forma anhidra de
la sal); y

~ 1la cantidad de componente D) esti comprendida entre 0,1 y 10
partes en peso.

De mayor pféferencia, la proporcidn de componente A) és
tal que la cantidad de aluminio presente est& comprendida entre 1
y 4 partes en peso. La cantidad de componente B) esti comprendida,
de mayor preferencia, entre 0,5 y 10 partes en peso (calculada con
relacion a la forma anhidra de la sal). De mayor preferencia, la cag;u'?
tidad de componente C) esti comprendida entre 0,5 y 5 partes en peso..-. .
(calculada con relacidn a la forma anhidra de la sal). La cantidad
de componente'D) estd comprendida, de mayor preferencia, entre 0,5 v
y 5 partes en peso.

Mas particularmente, la preparacidn de catalizador con~
tiene los componentes A) a D) en las proporciones siguientes: una
cantidad de componente A) para obtener de 2,2 a 3,8, en particular
3,0 partes en peso de aluminio; 1,2 a 3,8 partes en peso de compo-
nente B), en particular 3 partes en peso de componente B) calculado
con relacidn a la forma anhidra de la sal); 1,2 a 3,8 partes en pe-
so de componente C), en particular 3 partes en peso de componente C)
(calculado con relacidn a la forma anhidra de la sal); y 1,5 a 2,5
partes en peso de componente D), en particular 2 partes en peso de
componente D). '

La preparacidn segiin la invencidn puede obtenerse afia-.
diendo simplemente los componentes A) a D) a agua,

La preparacidn obtenida de acuerdo con la presente inven-—
cidn puede estar presente en forma concentrada que se diluye antes
de utilizarla en el procedimiento de acabado. Tales concentrados con-
tienen ventajosamente de 20 a 507 en peso de los componentes A) a D),
de preferencia un 40% en peso de componentes A) a D), la diferencia
hasta 100% corresponde a la cantidad de agua y de otros aditivos even-
tualmente presentes, de preferencia a la cantidad de agua Onicamente.

Para la utilizacidn en el procedimiento de acabado, se diluye la pre=-
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paracidn concentrada de modo a obtener una solucidn acuosa que con-
. tiene de 1 a 40 g/litro, de preferencia de 2 a 20 g/litro, del con-
junto de los componentes A) a D).
Por sal de reaccibn dcida, tal como la sal de aluminio o
5 de cinc citada en A) y B), se entiende una sal que da, en solucidn
en agua, un pH 3Acido. Por sal neutra, deberid entenderse uma saquue
da, en agua, un pH neutro. B
Como ejemplos de sales de aluminio utilizadas como compo-
nente A), pueden citarse el sulfato de aluminio; el formiato de alu-..: ..
10 minio, el acetato de aluminio y el dihidrogeno-fosfato de aluminio.
Se utiliza de preferencia el sulfato de aluminio. Puesto que el
contenido en ion aluminio de estas sales es el factor determinante
en lo que concierne su accidn catalitica, y que la sal puede pre- .- -
sentarse bajo diversos grados de hidratacidn, la cantidad apropiada
15 de la sal utilizada estd expresada con relacidn a la cantidad de
aluminio. Cuando se utiliza el sulfato de aluminio, por ejemplo
A12(804)3.18H20, la cantidad de esta sal utilizada en las prepara-
ciones esti comprendida, de preferencia, entre 1 y 40 partes en peso,-
en particular entre 10 y 40 partes en peso, de mayor preferencia
20 entre 22 y 38 partes en peso, en especial 30 partes em peso.
Como ejemplos de sales de cinc utilizadas como compofien~
te B), pueden citarse el sulfato. de cinc y el fluoroborato de cinc.
Estas sales puedeﬁ encontrarse asimismo bajo diferentes formas hidra-
tadas, y, por consiguiente, su cantidad apropiada esti indicada com
25 relacion a la forma anhidra. Por cierto, se pueden utilizar las sa-
les dé c¢ine en una forma hidratada y ajustar la cantidad apropiada-
mente., La sal de cinc preferida es el fluoroborato de cinc,
Como ejemplos de Acidos organicos carboxilicos utilizados
como componente C), pueden citarse el sulfato de sodio o de potasio,
30 de preferencia el sulfato de sodio. TambiBn en este caso, la canti-
dad de esta sal C) estd indicada con relacidn a su forma anhidra, ya
que ella tambin puede existir bajo diversas formas hidratadas. Cuan-
do se utiliza una sal C) en forma hidratada, es preciso ajustar la

cantidad apropiadamente.
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Como ejemplos de dcidos oréﬁnicos carboxilicos utiliza-
dos como componente D), se pueden citar el Acido ox3lico, el Zcido
citrico y el dcido tartdrico. Sin embargo, como componente D) se
utiliza de preferencia el 2cido fosfdrico.

Por compuestos N-metilol susceptibles de formar una re-
sina, utilizados en el acabado de substratos celuldsicos con resina
y para los cuales la preparacidn segiin la invencidn acciona como ca-
talizador de reticulacidn, se entienden los compuestos estables a la
hidr8lisis conocidos en este campo de aplicacidn. Como ejemplos de
tales compuestos pueden citarse los derivados N-dimetilol o N-dial-
coxi~(por ejemplo Cl~04, de preferencia c, 0 Cz)wmetilo de la 4,5~
dihidroxi~ o 4,5~dimetoxi~etileno-urea o de la 4-metoxi~5,5-~dimetil~
propileno-urea, y los derivados N~dimetilol o N-dialcoxi-(por ejemplo’’
01—64, de preferencia C1 o CZ)~metilo de carbamatos, por ejemplo el .

N-dimetiloletilearbamato,

El término "compuestos N-metilol", tal como utilizado aqui,

comprende igualmente los derivados &teres alquilicos correspondientes, -

por ejemplo aquellos cuyos radicales alquilo contienen de 1 a 4 atomos =

de carbono, en particular 1 & 2 itomos de carbono,

El acabado de substratos celuldsicos con resinas utili-
zando compuestos N-metilol susceptibles de formar una resina y ca-
talizadores a base de sales metalicas es una t&cnica conocida.

Para el acabado de substratos celuldsicos con resina, los
compuestos N-metilol son aplicados generalmente a partir de una solu-
cidn que contiene, por litro, de 15 a 150 g de compuesto(s) N-metilol,
de preferencia de 25 a 75 g de compuesto(si N-metilol. Tales solucio-
nes se obtienen generalmente a partir de soluciones concentradas al
40 ~ 607, de preferencia al 50%. En el acabado del substrato, la can-
tidad de catalizador utilizada con relacidn al compuesto o a los com—
puestos N-metilol estd comprendida generalmente entre un 5 y un 35%,
de preferencia entre un 10 y un 20Z, calculado sobre el peso seco.

Antes de efectuar el acabado del substrato celuldsico, se
puede ‘preparar un bafio de tratamiento mediante adicidn del compuesto

o compuestos N-metilol y del catalizador; se puede utilizar asimismo
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una solucidn concentrada que contiene el o los compuesto(s) N-meti-
lol y el catalizador en una proporcién comprendida entre un 25 ¥y un
807 en peso, de preferencia entre un 35 y un 707 en peso, Tal con-
centrado forma también parte de la invencidn. En los citadgs concen~
trados, la cantidad de catalizador esti comprendida, de preferencia,
entre un 5 y un 35%, en particular entre un 10 y un 207 en peso de
compuesto N~metilol.

El acabado de los substratos celuldsicos con resinas pue-
de efectuarse de acuerdo con métodos conocidos, por ejemplo por apli--
cacifn de soluciones acuosas que contienen los componentes N-metilol . -
¥ catalizador, de preferencia por aplicacifn de un bafio que con-
tiene el compuesto N-metilol y el catalizador, por ejemplo, en las
proporciones indicadas mas arriba. El método'de aplicéciﬁn preferido
es el procedimiento por fulardado. '

Despuds de haber aplicado el o los compuesto(s) N-metilol

- -

y el catalizador, se somete el substrato a un tratamiento t&rmico, es

decir a una reticulacidn en seco, a una temperatura comprendida entre

100 y 190°; esta temperatura depende de la naturaleza del substrato,i_f

‘de 1a duracidn del tratamiento t&rmico y del hecho de si el substra- .

to ha sido secado despuds de haber sido tratado por el producto N-
metilol ¥ el catalizador. Al haberse efectuado una etapa de sécado,
por ejemplo a 70-120°C, se somete generalmente el substrato a un
tratamiento té&fmico por espacio de 25 a 75 segundos a una témperatu-
ra comprendida entre 140 y 180°C para provocar la reticulaisn de las
resinas. Al efectuarse simulténeamenterel secado y la reticulacidn,
en particular en el tratamiento de acabado de materias textiles 1li-
geras, se somete generalmente el substrato a una temperatura compren=
dida entre 100 y 130°C por espacio de 2 a 3 minutos, o bien a una
temperatura comprendida entre 160 y 190°C por espacio de 30 a 60 se-
gundos. Segln otra variante, se seca el substrato hiimedo 2 una tem~
peratura de 120° aproximadamente, luego se lo enrolla, se lo deja en~
friar progresivamente hasta temperatura ambiente, por espacio de

unas horas, y luego se lo lava con un bafio de lavado alcalino.

Como puede apreciarse, el o los bafio(s) de tratamiento
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puede(n) contener, a parte de los componentes N-metilol y cataliza-
dor, tambiZn otros agentes de acabado o agentes auxiliares, por
ejemplo blanqueadores oOpticos, agentes suavizantes del tacto, agen-
tes anti~deslizamiento, agentes hidrd6fobos, agentes anti-ensucia=-
miento, agentes.anti—pellado (anti~pilling), agentes para mejorar

la resistencia a la abrasisn y a la rotura, etc.. Tales aditivos pue-
den estar presentes en los concentrados seglin 1a invencidn, en parti-

cular cuando dichos aditivos no originan problemas de estabilidad.

El substrato celuldsico puede estar presente en cualquier---:"

forma textil, por ejemplo en forma de fibras, de hilos, de tejidos,
etc.... Puede constituirse totalmente de fibras celulsicas o de
mezclas de fibras celuldsicas con otras fibras, por ejemplo fibras

de poliamidas o de poliésteres o de fibras acrilicas, Cuando el sub- °
strato a tratar esti en forma de una mezcla de fibras celuldsicas cor
otras fibras, las fibras celuldsicas representan por lo menos un 207
en peso de la mezcla.

El sistema catalizador seglin la presente invencidn permi- - -
te obtener una buena reticulacidn de los compuestos N-metilol com una’
débil descoloracidn del substrato y sin necesidad de un lavado ulte-
rior. El substrato celuldsico asi acabado presenta buenas resisten-
cias al arrugado en seco y en mojado. En adicibn, el sistema catali-
zador de la presente invencidn reemplaza los catalizadores a base de
cloruro y de nitrato, utilizados hasta el presente en el acabado con
resina con productos N-metilol, sin que por ello la eficacia de catd-
lisis sea significativamente disminuida. El hecho de utilizar un ca-
talizador exento de nitrato permite evitar los problemas que existen
en el blanqueo dptico (inestabilidad de los blanqueadores dpticos a
los nitratos, etc.). Utilizando un catalizador exento de cloruro, se
elimina el riesgo de que se forme &ter bis-clorometilico tdxico du~
rante el proceso de acabado.

La invencidn queda ilustrada mds detalladamente por los
Ejemplos siguientes, en los que las temperaturas estdn indicadas en

grados centigrados,
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EJEMPLO 1

Se impregna, a temperatura ambiente, un tejido de algo-

dbn al 1007 con un bafio acuoso que contiene, por litro,

50 g de dimetiloldihidroxietileno~urea (100%)

agregada en forma de una solucidn acuosa
al 50Z,

6,4 g de sulfato de aluminio,
0,6 g de fluoroborato de cine, afiadidos al
0,4 g de sulfato de sodio (calcinado), bafio én for~ o
ma de una T
0,6 g de acido g~fosfdrico concentrado, solucidn .
10 de un suavizante comercial acuosa al
& ™ 407% en wna
(del tipo &ster de acido graso) y proporcion ™"
1 g de un agente humectante de d? 20 g por- -
litro -
comercio (del tipo éter alguil-

poliglicdlico). -

Despus de haber exprimido este tejido hasta un grado de
absorcidn comprendido entre 50 y 70%, se lo seca durante un minuto
a 120°, luego se lo tratz durante un minuto a 150° para efectuar la

reticulacidm.

EJEMPLO 2

Se impregna, a temperatura ambiente, un tejido de algoddn
al 1007%.con el mismo bafio acuoso que el especificado en el Ejemplo 1.
Despu@s de haber exprimido el substrato hasta un gr;do de absoxcidn
del 70 al 807, se somete el substrato a un tratamiento de secado y
de reticulacidn efectuado en una sola etapa a 180° por espacio de 45

segundos.

EJEMPLO 3

Se impregna, a temperatura ambiente, un tejido de algoddn

al 100% con un bafio acuoso que coantiene,'por litro,
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60 g de dimetiloldihidroxietileno~urea (100%)

en forma de una solucidn al 50%,

14,6 g de sulfato de aluminio,
1,15 g de fluoroborato de cine,
. . afiadidos al
1,35 g de sulfg?o de sodio (calcinado) bafio en for~
0,9 g de dcido o~fosférico (concentrado) ma de una
, o .. solucidn
5 g de una dispersidon de polietileno acuosa al
(comercial) 407 en una
1 , ) proporcidn B
0 8 de un suavizante de comercio de 20 g por
(del tipo &ster de Acido graso), ¥y litro
1 g ‘de un agente humectante de comercio
(del tipo &ter poliglicblico). e

Después de haber exprimido el tejido hasta un grado de
absorcidn del 70-80%, se lo seca por espacio de 2 minutos a 120°

(durante el secado, la reticulacidn comienza a efectuarse). Segui-

damente se lo deja a temperatura ambiente por espacio de 24 a 48 ho-

ras,(tiempo, durante el cual la reticulacidn prosigue), luego se lo .

lava a 40° con una solucidn que contiene, por litro, 2 g de carbona- °

to de sodio y 1 g de un detergente comercial.

EJEMPLO 4

Se prepara una solucidn concentrada al 50% en peso que
contiene 44 partes de dimetiloldihidroxietileno-urea, 8 partes de

sulfato de aluminio, 0,5 parte de dcido o~fosfdrico concentrado, 1

parte de fluoroborato de cine, 2,5 partes de sulfato de sodio calei~

nado, 10 partes de una dispersifn de polietileno comercial, 5 partes

de un suavizande de comercio (del tipo &ster de #cido graso) y 1 par-

te de un agente humectante comercial (del tipo &ter poliglicdlico).

Seguidamente se diluye este concentrado de manera a obtener un bafio

de tratamiento que contiene un niimero de gramos por litré correspon-

diente a las partes en peso indicadas mas arriba para el concentrado,

por ejemplo 44 g/litro de dimetiloldihidroxi-etileno-urea, etc...

Se impregna, a temperatura ambiente, un tejido de algodén
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al 1007 con el bafio de tratamiento arriba preparado, luego se ex—
prime hasta un grado de absorcidn comprendido entre 70 y 807. La
reticulacidn se efectia seguidamente segin uno de los métodos si~

guientes:

5 a) se seca el tejido durante 1 minuto a 120°, luego se lo
trata por espacio de 1 minuto a 150°, lo que provoca la

reticulacidng

b) el secado ¥y la reticulacidn se efectlian simult@neamente R
segin el procedimiento de reticulacidn en seco (Flash~Cure), - -

10 tratando el tejido a 180° por espacio de 45 segundos;

¢c) se seca el tejido a 120° por espacio de 2 minutos, luego se

lo enrolla y se lo deja enfriar lentamente a temperatura am-
biente; seguidamente se lo lava a 40° con una solucidn acuo—%“;LQ
sa que contiene, por litro, 1 g de un detergente comercial y,,

15 » por litro, 2 g de carbonato de sodio.

EJEMPLO 5

Se prepara una solucidn concentrada acuosa al 50% que con~ -
tiene 50 partes de dimetiloldihidroxietileno-urea, 6 partegfde sulfaqf'jA
to de aluminio, 0,5 parte de fluoroborato de cine, 0,6 parté de sul- o
20 fato de sodio calcinado, 0,4 parte de Acido o-fosfdrico, 15 partes de

una dispersidn de polietileno comercial, 5 partes de un suavizante
comercial (del tipo &ster de Zcido graso) y 1 parte de un agente humec~
tante de comercio. Se diluye este concentrado procediendo segiin des~
crito en el Ejemplo 4, de modo a obtenmer um bafio de tratamiento que

25 contiene, por litro, 50 g de dimetiloldihidroxietileno-urea, etc....

S¢ impregna, a temperatura ambienie, un tejido mixto poli-
éster/algoddn 50/50 con un bafio de tratamiento preparado anterior-
mente. Se exprime el tejido hasta un grado de absorcian‘comprendido
entre 70 y 807, luego se somete el substrato a un proceso de secado

30 y de reticulacidn en una sola etapa mediante tratamiento a 180° por

espacio de 45 segundos.

s,
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Descrita suficientemente la naturaleza
del invento, asi como la manera de realizarlo en la préactica,
debe hacerse constaf'que las disposiciones anteriormente indica-
das son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no

5 alteren su principio fundamental.
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cr RETIVINDICACIONES

1.~ Procedimiento para el acabado de
substratos celuldsicos con resinas, utilizando compuestos
N-metilol susceptibles de formar una resina, caracterizado
porque sobre el substrato se aplica también una preparacién

acu sa de catalizador que contiene una cantidad eficaz de

~ cada uno de los componentes A) a D) siguientes:

A) una sal de aluminio de reaccidn &cida,
exenta de cloruro y de nitrato,

B) una sal de cinc de reaccién &dcida,

exenta de cloruro y de nitrato,

C) una sal neutra de un metal alcalino,
exenta de cloruro y de nitrato,

D) &dcido fosfdrice y/o un dcido orgédnico
carboxilico.que contiene por lo menos
dos grupos carboxi, y agua, estando

la citada preparacidn exenta o sustancialmente exenta de
cloruros y de nitratos y luego se somete a tratamiento térmico,
a temperaturas entre 100 y 1902C por espacio de 25 segundos a
3 minutos.,

. 2.~ Procedimiento para el acabado de
substratos celulédsicos con resinas,Atal y como queda sustancial
mente descrito en la presente Memoria.,

Esta Memoria consta de 12 hojas escritas

a mdquina por una sola cara,

Madrid, "
{§ A6 1979
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