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Para mejorar las solideces de los teflidos o es-
tampaciones sobre material textil es usual realizar a continua
cién del proceso de tefiido, o bien de estampacidén, un trata-
miento ulterior, asf llamado enjabonado., Para este proceso de
enjabonado se emplean,ademds de agentes tensioactivos anid-
nicos y/o no iénicos, frecuentemente sales alcalinas tales como
sosa.‘De esta manera se separa de la fibra el colorante adhe-
rido en forma suelta o se fija mds firmemente, lo que condu~
ce a una elevacidén de la solidez al lavado y al restregado
o frotamiento del material textil tefiido. La fijacidn refor-
zada se basa en la aglomeracidn de las distintas moléculas
de colorante a asociados. Sustancias, tales como celulosa car-
boximetilica o mejoradores "builder", tal y como se emplean en
los agentes de lavado, no presentan ninguna influencia o bien

so0lo una influencia insuficiente sobre la mejora de las soli-

¢
H

deces de los tefiidos., Contrario a los procedimientos de lavado

usuales en el hogar, en la industria textil se desendurecen
en la mayoria de los casos las aguas de procesamiento emplea-
das, bafios de tefiido, flotas de enjuague y flotas de enjabo-
nado.

Se ha descubierto que los procesos de enjabona-
do tradicionales se pueden mejorar en forma decisiva mediante
el empleo de siliecatos de aluminio alcalino hidroinsoluble,
de particula fina, preferentemente en combinacién con agen-
tes tensioactivos aniénicos y/o no idnicos. Se logran aqui
las siguientes ventajas:

1. Se mejoran considerablemente las solideces de los tefiidos

y estampaciones, ante todo las solideces al lavado y al frota-

miento, en especial en los colorzntes conocidos como eriticos;
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2. Se puede prescindir de la adicidn frecuentemente prdcticada ,
de compuestos fuertemente alcalinos, tal como por ejemplo so-.%
se; §
3. Al emplear las sustancias de la presente invencién se puede
reducir considerablemente la cantidad de agente tensioactivo
necesaria para el enjabonado;

4, Las flotas y las aguas residuales del proceso de enjabonado
son, en comparacién con los procedimientos standard, en espe-
cial al emplear sosa, menos fuertemente alealinasy contienen
golo reducidas cantidades de electrolitos. Esto repercute fa-
vorablemente sobre la calidad de las aguas residuales;

5. Debido a la canacidad ligadora de calcio de los silicatos
de aluminio alcalino se pueden evitar las perturbaciones ori-

ginadas por las oscilaciones en la dureza de las aguas de pro-

cesamiento;

6. Se acorta el proceso de enjabonado y se ahorra agua para el

enjuazsue;

7. Al emplear las sustancias de la presente invencién se reduv-

ce o bien se evita simultdneamente un sangrado del fondo de
presiéng

El objeto de la invencidn es el empleo de sili- I
catos de aluminio alcalino, hidroinsolgbles, de particula fi-

na, de férmula general

(caty;0), « AL0y . (5i0p).

donde cat significa un idén de metal alcalino, preferente-

mente ién de sodio, x significa un ndmero entre 0,7 y 1,5, ¥y

significa un ndmero entre 0,8 y 6, preferentemente 1,3 - 4,

con un tamafio de particula de 0,1 hasts 25/u, preferentemente
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de 1 hasta 12 /u, que presentanuna capacidad lizadora de cil-
cio de 20-200 mg de Ca0/g de sustancia activa anhidro, como
agente auxiliar de enjabonamiento para tefiidos y estampacio~
nes sobre material textil. La capacidad ligadora de cdlcio
se determina segin el procedimiento indicado en la parte de
los ejemplos.

Los silicatos de aluminio alcalino a emplear se-
gin la présente invencidn se pueden obtener sintéticamente
en forma sencilla, por ejemplo, por reaccidn de silicatos hi-
drosolubles con aluminatos hidrosolubles en presencia de agua.
Para esta finalidad se pueden mezclar las soluciones acuosas
de los productos de partida entre si, o un componente pre-

i
sente en estado sdlido se puede hacer reacciomar con el otro |

componente, presente como solucidn acuosa. Mediante la mez- |
cla de arbos componentes, presentes en estado sdlido, se obtie~-
nen en presencia de agua los silicatos de aluminio deseados.,
También de Al(OH)3, A1203 4 5i0, se pueden obtener silicatos
de aluminio alcalino por reaccidn con soluciones de silicato

alcalino o bien soluciones de aluminato. Finalmente se forman

tales sustancias también a partir de fusidn, pero este procedi-
miento parece industrialmente menos interesante debido a las
altas temperaturas de fusién precisas y a la necesidad de te-

ner que transformar las fusiones en productos finamente parti-

culados.

Los silicatos de aluminio alcalino obtenidos por

precipitacién, o transformados a una suspensién acuosa en es—!
tado finamente repartido segin otros procedimientos, se pueden |
transformar por calentamiento a temperaturas de 50-2000C del E
estado amorfo al estado eavejecido o bien al estado cristalino.

El silicato de aluminio alcalino, amorfo o cristalino, pre-
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sente en suspensién acuosa, se puede Separar por filtracidn de

la solucién acuosa residual y secar a temperaturas de, por
ejemplo, 50 - 800°C, Segin las condiciones de secado conten-
drd el producto mds o menos agua ligada. Productos libres de
agua se obtienen a 300°C, Tienen preferencia, sin embargo,
los productos que contienen agua, especialmente aquellos tal
y como se obtienen al secar a 50-400°C, especialmente 50-200°¢.
Los productos adecuados pueden mostrar, referido a su peso to-
tal, por ejemplo, contenidos en agua de aproximadamente un

2 - 30%, en la mayoria de los casos aproximadamente un 8 -27%.

Para desarrollar el tamatio de particula reducido
deseado de 1-12 /u pueden contribuir ya las condiciones de
precipitacién exponiendo las soluciones de aluminato y sili~
cato mezcladas entre si, que también se pueden introducir si- l
multdneamente en el recipiente de reaccién, a fuertes solici-
tudes de cizallamiento, por éjemplo, agitando intensamente la |
suspensién. Si se preparan silicatos de aluminio alecalino .g
cristalizados, estos son los que se emplean preferentemente
segin la presente invencidn, entonces se evita el desarrollo
de cristales grandes, en caso dado atravesandose entre si,
mediante un lento agitamiento de la masa cristalizante.

A pesar de ello se puede presentar, al secar,
una aglomeracidén indeseada de partfculas de cristal, pudiendo
ser recomendables retirar estas particulas secundarias en for
ma adecuada, por ejemnrlo, por aventado. Tarbién se pueden em
plear los silicatos de aluminio alcalino, que se obtienen en eg
tado m4s basto, si se moltura a la granulometria deseada. Para

ello son adecuados, por ejemplo, los molinos y/o aventadores

o bien sus combinaciones.
|
Productos preferentes son, por ejemplo, los sili
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cates de aluminio eristalinos, obtenidos sintéticamente, de

la composicién

0,7 d 1,1 Ca‘bz/nO . A1203 . 1,3 - 3,3 Si02, i

donde cat significa un catidén alcali, preferentemente un ca-
tién sodio. Es ventajoso que los cristalitos de silicato de
aluminio alecalino presenten esquinas y aristas redondeadas.
Si se quieren obtener silicatos de aluminio al-
calino con esquinas y aristas redondeadas, entonces se parte
ventajosamente de un preparado cuya composicidn molar se en-

cuentre preferentemente en la zona de

donde cat 2/n tiene el significado arriba indicado y es espe-

cialmente el idn sodio. Este preparado se cristaliza en la

forma usual. Ventajosamente se efectia esto calentando el pre-
parado como minimo durante media hora a 70—120°C, preferente~
mente a2 80 - 95°C bajo agitacién. El producto cristalino se

aisla en forma sencilla por separacidn de la fase 1lfquida, En

caso dado se recomienda lavar uliteriormente con agua y secar

los productos antes de su ulterior procesamiento. También al
trabajar con un preparado cuya composicidén varie poco de lo
arriba indicado se obtienen aln productos con esquinas y aris-
tas redondeadas, especialmente cumndo la variacién se refiere
solo a uno de los cuatro pardmetros de concentracién arriba
indicados.

Segin la presente invencién se pueden emplear
también aquellos silicatos de aluminio alealino, de particula

fina, insolubles en agua, que se precipitan y envejecen, o

bien cristalizan en rresencia de agentes de dispersién inor-
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génicos u orgdnicos hidrosolubles, Tales productos se obtie-
ren en forma industrialmente sencilla. Como agentes de dis-
persién orgdnicos hidrosolubles también son adecuados los
agentes tensioactivos, los dcidos sulfénicos aromiticos no de
la clase de los tensiocactivos y los compuestos con capacidad
formadora de complejos para el cdlcio. Los agentes de dise
persién mencionados se pueden introducir en forma arbitraria
en la mezcla de reaccidn antes o durante la precipitzcidn,

ge pueden, por ejemplo, presentar como solucidn o disolver en
la solucién de aluminato y/o de silicato. Efectos especialmente
buenos se logran si el agente de dispersidén se disuelve en la

gsolucién de silicato. La cantidad del agente de dispersién

debiera ascender como minimo a2 un 0;05% en peso, preferentemen
te a un 0,1 - 5% en peso referido a la totalidad del preparado}
de precipitacidn., Para: envejecer o bien cristalizar se ca- I
lienta el producto de precipitacidén durante % - 24 horas i
a temperaturas de 50 - 200°C, Del gran nimero de agentes de
dispersién utilizables son de mencionar, por ejemplo, sulfato
de lauriléter sédico, poliacrilato sédico, difosfonato de hi- |
droxietano y otros,

Una variante especial en su estructura cristali-
na de los silicatos de aluminio alcalino, a emplear segin la

presente invencidn, la representan los compuestos de férmula

general

0,7 - 1,1 Nazo . Al203 o> 2’4 - 3,3 Si02 1

En la posibilidad de empleo como agente auxiliar de enjabona-

miento no presentan ningunas dificultades con respecto a los

demds silicatos de aluminio alcalino mencionados.

Unz ulterior - variante de los silicatos de alumi-I
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nio alealinos, de particula fina, insolubles en agua, a em-
plear seglin la presente invencidn, la representan los compues

tos de férmula

0,7 = 1,1 = Nag0 . 41,03 > 3,3 - 5,3 Si0,.

En la preparacién de tales productos se parte de un prepara-

do cuya composicidén molar se encuentra preferentemente en el

mirgen

2,5 - 4,5 Na20; A1203; 3,5 - 6,5 Sioz; 50 - 110 HZO‘

Este preparado se hace cristalizar en la forma usual. Ventajo-
samente se efectua esto calentando el preparado, bajo fuerte
agitacién, como minimo durante media hora a 100 ~ 200°C, pre-
ferentemente a 130-160°C. El producto cristalino se aisla en
forma sencilla mediante separacidén de la fase 1fquida. En ca-
so dado se recomienda lavar ulteriormente los productos con
agua antes de su ulterior elaboracién y secar a temperaturas
de 20 - 200°C, Los productos asi secados contienen adn agua
ligada., S{ los productos se preparan en la forma descrita

ge obtienen cristalitos muy finos que se aglomeran a particu-
las esféricas, eventualmente a esferas huecas de aproximada-
mente 1lasta 4 m de digmetro.

Para el empleo segliin la presente invencién son,
ademds, adecuados los silicatos de aluminio aldalino que se ob-
tienen de caolina calcinada (desestructurada) por tratamiento
hidrotérmico con hidréxide alcalino acuoso. A los nroductos
les corresponde la férmula

0,7=-1,1 car 2/n0 . A1203 o 1,3-2,4 Si02 . 0,5-5,0 Hzo
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donde cat significa un catién alcali, especialmente un eatidén
sodio, La preparacién de los silicatos de aluminio alcalino,
a partir de caolina calcinada,con&uce sin ningin gasto técni~-
co especial'directamente a un producto de perticula muy fina.
El tratamiento hidrotérmico de la caolina, calcinada previa—
mente a 500 hasta 800°C,con hidréxio alcalino acuoso se rea-
liza a 50 hasta 100°C, La reaccién de cristalizacidn que agui
se desarrolla ha terminado por lo general despuds de 0,5 - 3
horas.

Las caolinas lavadas, comerciales, se componen
principalmente del mineral de arcilla caolinita con la compo-
gicién aproximada A1203 . 2 810, . 2 Hy0, que presenta une es-
tructura de capas. Para obtener de ellas, por tratamiento hi-
drotérmico con hidréxido alecalino, los silicatos de aluminio
alcalino a emplear seglin la presente invencidn se precisa
primeramente de una desestructuracidn de la caolina, lo que se
realiza convenientemente calentando la caolina durante 2 has-
ta 4 horas a temperaturas de 500 hasta 800°C. Se forma asi
de la caoclina lametacaolina anhidro, amorfa a los rayos X. Ade
mis de por calecinacidn, la desestructuracién de la caolina se
puede lograr también mediante tratamiento mecdnico (moltura-
¢ién) o por tratamiento con dcido.

Las caolinas utilizables como producto de par-
tida son polvos claros de gran pureza; sin embargo, su conite-
nido en hierro es, con aproximadamente 2000 hasta 10.000 ppm
de Fe, esencialmente superior a los valores de 20 hasta 100
ppm de Fe en los silicatos de aluminio alcalino obtenidos por
precipitacién de soluciones de silicato alcalino y aluminato
alcalino., Este mayor contenido de hierro en los silicatos de

aluminio alcalino preparados de caolina no es desventajoso,

I
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y2 que el hierro estd incorporado, en forma de 6xido de hierro
fijamente en la rejilla del silicato de aluminio alcalino y
no se puede extraer por disolucién. Bajo el efecto hidrotér-
mico del hidréxido sédico sobre la caolina desestructurada se
forma un silicato de aluminio sédico con una estructura ci-
bieca, similar a la faujasita.

Los silicatos de aluminio alcalino utilizables
seglin 1la presente invencién se pueden obtener de caolina cal-
cinada (desestructurada) también por tratamiento hidrotérmico
¢con hidréxido alealino acuoso bajo adicién de didxido de si-
licio o un compuesto suministrador de didxido de silicio. La
mezcla, generalmente obtenida de silicatos de aluminio alcali-
no de digtinta estructura cristalinayse compone de particulas
de eristal muy finas que tienen un didmetro inferior a 20/u
y en la mayoria de los casos se componen hasta en un 100% de
particulas inferiores a 10 S En la prdctica se efectua esta
reaccibén de la caolina desestructurada preferentemente con
lejia sbédica y silicato. Se forma asi un silicato de aluminio
sédico J,que en la literatura se denomina con varios ncmbres,
por ejemplo, como tamiz molecular 13 X o zeolita NaX (vedse

0. Grubner, P, Jiru y M. Rdlek, "Molekularsiebe", Berlin
1968, pdgzinas 32, 85 - 89), si el preparado durante el tra-
tamiento hidrotérmico preferentemente no se agita, en caso
dado se introducen reducidas energias de cizallamiento y se
mantiene en una temperatura preferentemente en 10 =~ 20°% por
debajo de la temperatura de ebullicidn (aprox. 103°C). E1 si-
licato de aluminio sédico J presenta una estructura crista-
lina cidbica similar a la de la faujasita de origen natural.

La reaccidén de transformacidén se puede influenciar, especial-

mente por agitacidn del preparado, por temperatura mds eleva-

7
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da (calor de ebullicién a presién normel en el autoclave) y
mayores cantidades de silicato, es decir, mediahte una propor-
cién molar del preparado de SiO2 y Na20 de como minimo 1, es=-
pecialmente 1,0 - 1,45, de manera que, ademfs o bién en lugar
de silicato de aluminio sédico J, se forme el silicato de alu-
ninio sédico P, El silicato de aluminio sédico F se denomina
en la literatura como "Zeolita P" § "Tipo B" (véase D.W,
Breck, "Zeolite Molecular Sieves", New York 1974, pdgina 72).
El silicato de aluminio sédico F tiene una estructura similar
a las zeolitas gismondina y garronita de origen natural y
se presenta en forma;de cristalitos de apariencia exterior
esférica. En general valg gque las condiciones de obtencidn
para el silicato de aluminio sédico F y para las mezclas de
J y F son menos criticas que para un tipo de cristal A puro.
E)l proceso de enjabonado se efectua, utilizando
los silicatos de aluminio alcalino de particula fina, en forma
conocida a continuacién del proceso de tefiido. Aqui se emplean
los silicatos de aluminio alecalino preferentemente en combina-
cién con agentes tensioactivos, especialmente agentes tensio-
activos aniénicos y no idénicos. Como agentes tensiocactivos
aniénicos entran ante todo en consideracién los sulfatos supe-
riores o los sulfonatos con 8 -~ 18 dtomos de carbono, tales
como los alquilsulfatos primarios y secundarijos, alquilsulfona
tos o alquilarilsulfonatos. Agentes tensioactivos no idnicos
adecuados son, por ejemplo, los productos de adicién de 5 has-
ta 30 moles de 6xido etilénico a alcoholes grasos superiores,
alquilfencles, 4cidos grasos o aminas grasas con 8 -~ 18 4tomos
de carbono. Los agentes tensioactivos aniénicos y no idnicos

se emplean ventajosamente en mezcla. En el proceso de enjabo-

namiento conocido se han de emplear aproximadamente 0,5 - 1 g/11




10

15

20

25

30

de agentes tensioactivos ademds de 0,5 - 1,5 g/1 de sales al-
calinas, Por el contrario, en el caso del proceso de enjabona
miento seglin la presente invencién se precisan solo 0,15-1,0
g/1 de agentes tensioactivos y 0,3 = 1,5 g/1 de silicato de
aluminio alecalino. No es necesario emplear simultdneamente
sales alcalinas,

El empleo de gilicatos de aluminio alcalino hi-
droinsolubles, de partfcula fina, ha demostrado ser ventajoso
para el tratamiento ulterior de tefiidos sobre las mds distin-
tas fibras naturales y sintéticas, asi como en los tefiidos o
bien estampaciones con los mds distintos colorantes siempre
¥y cuando se aplique un proceso de enjabonamiento ulterior. Se
obtienen especiales ventajas en el tratamiento de tefiidos
sobre materiales de fibras de celulosa, tales como algodén,
en caso dado en mezcla con fibras sintéticas, en la aplicacién
de colorantes de nafteno, colorantes reactivos, colorantes de
azifre y colorantes de tina,asi como al tefiir material de fi-
bra sintética, tales como fibras de poliéster con colorantes
de dispersién. El material textil se puede presentar en forma
Qe hilos, tejidos o tricotados y similares, El proceso de en-
jabonado se realiza en la forma usual, discontinua o continua-
rente en las mdquinas y aparatos empleados en la industria
textil.

Hediante el empleo segin la presente invencién
de los silicatos de aluminio alcalino hidroinsolubles, de
particula fina, como agente auxiliar de enjabonado se logran
las ventajas descritas al principio en comparacién con el pro
ceso de enjabonado tradicional. Sednse nuevamente sefialadas:
la mejora en las propiedades de solidez, el ahorro en agentes

tensloactivos y sales y la mejora en la calidad de las aguas
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residvales. Los silicatos de aluminio alcalino se pueden trans
formar, como polvo seco, por introduccidn y agitacidn en agus
o soluciones que contengan agentes de dispersién, facilmente
en dispersiones estables y manipular bién de esta manera. Se
puedenreunir con los agentes tensioactivos usuales en el pro-
ceso de enjabonado y en caso dado ulteriores aditivos usuales,
tales como poliglicoléteres de bajo peso molecular, hidroliza-
dos de albimina, aceite de pino y similares, formdndose suspen-
siones estables que,para su aplicaciéq,se pueden diluir sin
dificultad con agua.

EJENPLOS

1.= Prevaracién de silicatos de aluminio alecalino adecuados.

En un recipiente de 15 litros de capacidad se
mezcla 1a solucidén de aluminato, bajo fuerte agitacién, con
la solucidén de silicato. Se agita con un agitador provisto de
disco dispersor a 3000 revoluciones por minuto. Ambas solucio-
nes iienen temperatura ambiente., Bajo reaccién exotérmica se
forma, como producto de precipitacidén primario, un silicato de
aluminio sédico amorfo a los rayos X. Después de agitar du-
rante 20 minutos se tre-slada el producto de precipitacién a
un recipiente de cristalizacién donde se mantiene durante 6
horas a 90° bajo agitacién (250 revoluciones/minuto) con el
fin de eristalizar. Después de separar por succién la lejfa
de la pulpa de cristal y laver ulteriormente con agua desioni-
zada, hasta que el agua de lavado salientetenga un pH de apro-
ximadamente 10, se seca el regiduo de filtracién. En lugar
de los silicatos de aluminio sddico secados se puede emplear
también como agente auxiliar de enjabonamiento la suspensidn

del producto de cristalizacién o bien la pulpa de cristal. Los

contenidos de agua se determinaron por calentamiento durante

12
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una hora de los productos previamente secados a 800°¢, Los si-
licatos de aluminio sédico lavados ¢ bien neutralizados hasta
un pH de aproximadamente 10 y después secados se molturaron
a continuacién en un molino de bolas. La gzranulometria se de-
terminé con ayuda de una bdscula de sedimentacién. La capaci-
dad ligadora de cdlcio de los silicatos de aluminio se deter-
niné de la manera siguiente:
1 1 de ura soluciéh acuosa, conteniendo 0,594 g de CaCl, (=
300 mg de Cald/1 = 30° dureza alerana) ¥ ajustada con HaOH di-
luido a un pH de 10, se mezcla con 1 g de silicato de aluminio
(referido a AS). Después se agita fuertemente la suspensién
durante 15 minutos a una temperatura de 20°C ( f 200). Despuds
de separar por filtracién el silicato de aluminio se determina
la dureza restante x del filtrado. De esto se cdlcula la capa-
cidad de ligar cdlcio en mg de Cal0/g de AS segin la férmula:
(30 - x) . 10.

Si la capacidad ligadora de cdlcio se determina
a temperaturas mds altas, por ejemplo, a 60°C, se hallan en
general mejores valores que a 229,
Condiciones de preparacidn para el silicato de aluminio sédico

A:

Precipitacidn: 2,985 kg de solucién de aluminato de la
composicidn
17,7 % Na,0, 15,8% A1203,
66,6 % Hy0
0,15 kg de sosa cadstica,
9,420kg de azua

2,445kg de un silicato comercial y dcido

silicico facilmente soluble en z2lca-

(4 -
1i, recien preparado, solucién al

13
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25,8% de silicato sédico de la composi-,

cién 1 Na20 . 6,0 510,
Cristalizacién : 6 horas a 90°C
Secado: 24 horas a 100°C
Composicidn: 0,9 Na,0 . 1 A1203 . 2,04 510, . 4,3 H,0
(=21,6% H20)
Grado de cristalizacién: totalmente cristaline.
Capacidad ligadora de cdlecio: 170 mg de Ca0/z de sustancia
activa, .
La distribucién del tamafio de particula deter-
minado por andlisis de sedimentacién didé un mdximo de parti-

cula de 3 -~ 6 /u.

El silicato de aluminio sédico A muestra en el

diagrama de difraccién de rayos X las siguientes lineas de in=-

terferencia:
valores d, recogidos con irradiacidn de Cu~§z_en ]
I

12,4

8’6
7,0

4,1 (+)

3,68 (+)
3,38 (+)
3,26 (+)
2,96 (+)

!




10

15

20

25

30

2,73 (+)

2,60 (+)

Es posible que en el diagrama de difraccidn de

rayos X no se presenten todas estas lineas de interferencia,

especialmente cuando los silicatos de aluminio no estan total-

mente eristalizados.

lores d mds importantes para la caracterizadién de estos tipos

con un "{+)",

Condiciones para la preparacidén del silicato de aluminio sédi-

Por esta razdén se han designado los va-

co B:

Precipitacidn:

7,63 kg de una solucién de aluminato de
la composieidn 13,2 % de Na,0; 8,0
% de A1203; 78,8 % de H,03
2,37 kg de una solucidn de silicato
sédico de la composicién 8,0% de
Na,0; 26,9 % de 5i0,; 65,1 % de H

203

Proporcién del preparado

en moles:

Cristalizacidn:
Secado:
Composicidn del

producto secado:

Forma del cristal:

Didmetro medio de

las particulas:

3,24 de Nay0; 1,0 de A1,0
70,3 de H,0;
6 horas a 90°C;

3

24 horas a 100°C;

0,99 de Na20 . 1,00 de A1203 . 1,83 de
5i0, « 4,0 de H,0; ( = 20,9% de H,0)
Clbico con esquinas y aristas muy redon-

deadas;

574 /u

1,78 de Si0,;

15

|
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Cristalizacién: 1 horas a 90°G;

sico D

Capacidad ligadora de cdlcio : 172 mg de Ca0/g de sustancia |
activa.

Condiciones vara la preparzcidén del silicato de aluminio sédi-

go C:

Precipitacién: 12,5 kg de una solucién de aluminato de la
composicidn 14,5 % de Na,0; 5,4% de A1,04;
80,1% de HZO;
2,87 kg de una solucidn de silicato sédico
de la composicidn 8,0% de Na,0; 26,9% de 5i0,;
65,1% de H,0;

Proporcidén del

preparado en

moles 5,0 de Nazo; 1,0 de A1203; 2,0 de Sioz; 100
de HZO;

Secado: Pulverizacidn en caliente de una suspensién
del producto lavado (pH 10) a 295°¢;

Contenido en sélidos de la suspensién 46%; |

Composicién del
producto secado: 0,96 de Na20 . 1 de A1203 . 1,96 de Si02 .

4 de H20;
Forma del cristal: Cidbico con esquinas y aristas muy redondea-
das; contenido en agua 20,5%

Didmetro medio de ’
las particulas: 5,4_/u.

Capacidad ligadora !
de ecdlcio: . 172 mg de Cal/g de sustancia activa.

Condiciones para la nremaracidn del silicato de aluminio potd- |

Primeramente se prepara el silicato de aluminio é

sbdico C. Después de separar la lejia madre y lavar la masa

eristalina con agua desmineralizada hasta un pH de 10 se sus-
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pende el residuc de filtracién en 6,1 litros de una solucidn

al 25% de KCl. La suspensién se calienta brevemente a 80-90°C;

después se enfria y se vuelve a separar por filtracién y se
lava.
Secado: 24 horas a 100°C;

Composicidn del
producto seca: 0,35 de Na,0 . 0,66 de K,0 . 1,0 de A1203 .

1,96 de Si0, . 4,3 de H,0 ; (contenido en agua
20,3%).

Condiciones de prenaracidn para el silicato de aluminio sédi-

17

|
i
I
i
i
'

co_B:
Precipitacidn: 0,76 kg de solucién de aluminato de
la composicidén: 36,0% de Na,0, 59,0%
de A1203, 5,0% de agua
0,94 kg de sosa caustica,
9,49 kg de agua, g
3,94 kg de una solucién de silicato sd%
dico comercial de la composicidn: E
8,0% de Na,, 36,9% de S5i0,, 65,1% de !
H,0; ) ;
Cristalizacidn: 12 horas a 90 C, !
Secado: 12 horas & 100°C, ?
Composicidn: 0,9 de Na,0 . 1 de A1,0, . 3,1 de 510, |
. 5 de H20;

Grado de cristalizacidn: totalmente eristalino.

El méximo de tamafio de particula era de 3 - 6/u,

Capacidad ligadora de cdlcio: 110 mg de Ca0/g de sustancia ac- :

tiva.

El silicato de aluminio E muestra en el diagrama |

de difraccidn de rayos X l1as siguientes lineas de interferencia:

|
i
|
!

|
|
i
E
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valores 4, recogidos con irradiacién de Cu—%k_en g
14,4
8,8
4,4
3,8
2,88
2,79
2,66

Condiciones de preparacidn para el silicato de aluminio sédi-

co F:

Precipitacién: 10,0 kg de una solucidn de aluminato de la
composicidén: 0,34 kg de NaA102 + 0,17
kg de NaOH + 1,83 kg de H,0;

7,16 kg de una solucién de silicato sédi-

co de la composicién 8,0% de Na,0,
26,9% de 810,, 65,1% de Hy0;

Cristalizacidén: 4 horas a 150°0;

Secado: Pulverizacidn en caliente de una suspen~

sién al 30% del producto lavado (pH 10);

Composicién del producto secado:

18
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2
Las partf{culas tienen forma esférica; el didme-

0,98 de Na20 . 1 de A1203 - 4,12 de 8i0, . 4,9 de H,0;

tro de las esferas asciende en promedio aproximadamente a 3~
6 Var
Capacidad ligadora de cdlcio: 132 mg de Ca0/g de sustancia

activa a 50°C.

19

i
!
;
i

Condiciones de preparacidén para el silicato de aluminio sédico
e .
Precipitacidn: 7,31 kg de aluminato (14,8% de Na,0, 9,2% de
Al,05, 76,0% de H,0)
2,69 kg de silicato (8,0% de Na,0, 26,9% de
SiOz, 65,1% de Hzo);

Proporecién del
preparado en moles: 3,17 de Na,0, 1,0 de A1203, 1,82 de 510y,

62,5 de H20;

Cristalizacién: 6 horas a 90°C;

Composicién del producto secado: 1,11 de Na,0 . 1 de A1203 .
1,89 de 5i0,, 3,1 de Hy0
( = 16,4% de Hao);

Estructura del cristal: Tipo mixto estructural en proporcién

1:1;

Forma del cristal: . eristalitos redondeados;

Didmetro medio de las particulas: 5,6 e

Capacidad ligadora de cdlcio: 105 mg de Ca0/g de sustancia ac-

tiva a 50°C.

Condiciones de preraracién para el silicato de aluminio sédico

H, prerarado de caolina;

1.Desestructuracién de la caolina.

Para la activacidén de la caolina natural se ca-

lentaron muestras de 1 kg durante 3 horas a 700°C en crisoles
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de material refractario. Se transformé asl la caolina crista-

lina A1203 « 2 Si0, . s Hzo en la metacaolina amorfa A1203 N

2
2 5102.

2. Tratamiento hidrotérmico de la metacaolina.

En un recipiente provisto de agitador se intro-
dujo lejia alcalina y en ella se agitd la caolina calcinada a
temperaturas entre 20 y 100°C. Ia suspensién se calenté bajo
agitacién a la temperatura de cristalizacién de 70 a 100°C y
se mantuvo a esta temperatura hasta terminar el proceso de crigs
talizacién. A continuacién se separd la lejfa madre por suc
cién, el residuo se lavd con agua hasta que el agua de lavado
saliente tenf{a un pH de 9 hasta 11. La torta de filtracién se
secd y a continuacién se desmenuzd a un polvo fino o bién se
molturd para retirar los aglmerados formados al secar. Iste
proceso de molturacién se suprime cuando el residuo de fil-
tracién se sigue elaborando en himedo o cuando el secado se’
efectuz a través de un secador por pulverizacién o secador en
corriente. Bl tratamiento hidrotérmico de la caolina ecalcinada
ge puede realizar también trabajando en forme continua.
Preparado: 1,65 kg de caolina calcinada

13,35 kg de NaOH al 10%, mezclado a temperatura

ambiente
Cristalizacién: 2 horas a 100°C,
Secado: 1 horas a2 160°C en el armario secador bajo va=-
clo,

Composicién: 0,88 de Nazo . 1 de A1203 . 2,14 de 810, 3,5

de H,0 (= 18,1% de HZO);
Estructura del cristal: tipo mixto estructural como el silicato

de aluminio sédico G, pero en propor-

cidn 8:2.
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Didmetro medio de las particulas: 7,0'/u.

Capacidad ligadora de cédlcio: 126 mg de Ca0/g de sustancia ac~ |

tiva.

Condiciones de preparacién para el silicato de aluminio sédico

J preparado de caolina:

Ia desestructuracién de la caolina y el trata-
miento hidrotérmico se efectud en forma andloga a como indi-
cado bajo H.

Preparado: 2,6 kg de caolina calcinada,
7,5 kg de NaOH al 50%,
7,5 kg de silicato,

51,5 kg de agua desionizada,

La mezcla se efectua e temperatura ambiente;
Cristalizacién: 24 horas a 100°C, sin agitar;

Secado: 2 horas a 160°C en el armario secador en va-
cio,
Composicidén: 0,93 de Na,0 . 1 de A1203 . 3,60 de sio, . 6,8
de H,0 (=24,6% de H20);

21

Estructura del cristal: silicato de aluminio sédico J segin la

definicién anterior, cristalitos cubi-
cos,
Didmetro medio de las particulas: 8,0 S
Capacidad ligadora de cdlcio: 105 mg de Ca0/g de sustancia ac—
tiva.

II). Azentes tensioactivos o bien mezclas de agentes tensioac-—

tivos para el proceso de enjabonado.

A) Mezélas de partes iguales de alcohol graso -C10~15 « 9,5
moles de producto de. adicién de 6xido etilénico y sal de
Na & NH, de alquilsulfato - C,, . lineal.

B) Mezclas de partes iguales de alcohol graso -C

10-16 * 11 mo-
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les de producto de adicién de &xido etilénico y sal sédica

de 012- alquilbencenosulfonato.

EJEMPLO 1 (Tefiido reactivo). |

En un ensayo de laboratorio se enjabond un tefii-
do con 2,6 % de C.I. reactive Orange 20 sobre tricot de algodén
previamente limpiado en el Launderometro, tanto segin el pro-
cedimiento standaw, como tambidn seéﬁn el procedimiento de la
presente invencidn, empleando simultdneamente silicato de alu-
minio alealino (Al-silicato).

Condiciones: Agua blanda de 0-0,5° de dureza alemana, 10 ho-
las, 15 minutos a 90°C, enjuagar 3 x 60 segundos,
proporcidén de flota 1:30.

Ia solidez al lavado se determiné segiin DIN #

54 010/54 011, la solidez al frote en seco segin DIN 54.021,
TABLA I

pH de la Solidez al  Solidez al

_ flota lavado frote
1,5 g/1 de agente
tensioactivo
IT A
1,0 g/1 de sosa 10,5 3 3-4
1,5 g/1 de tensioactivo
IT A
1,0 g/1 silicato - 3 3 -4
de A1 I A

0,5 g/1 de tensioactivo
IT A

0,5 g/1 silicato 8,5 5 4 -5
de A1 1A

0,5 g/1 silicato 8,6 4 4 l
de AL I A

Solideces : 1 = reducida

5 = muy buena.
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Resultados correspondientes se obtuvieron tam—
bién con silicato de aluminio alcazlino I B, E
EJEMPLO 2. (Tefildo reactivo). |

En un ensayo industrial se enjabonaron

a) Tricot de algodén/poliamida estirada, previamente limpiado,
tefiido con un 3,5% de C. I. Reactive Red 147,

b) Tricot de algoddn, asperizado (previamente limpiado), tefii-
do con un 2,20% de C.I. Reactive Orange 20 y 0,05% de C.I.
Reactive Hed 42,

¢) Tricot de algoddén (previamente limpiado), tefiido como b},

en la artesa de devanadera tanto segin el procedimiento stan-

dard como también segin el procedimiento de la presente inven-

cidn. .

Condiciones: Agua blanda de O - 0,5° de dureza alemana, duran-
te 20 minutos a 95°C,

Proporcién de flota 1 :20. Después de enjabonar se enjuagd

una vez en caliente (90°C, 5 minutos) y una vez en frio. Las

solideces se determinaron como en.el ejemplo 1.

TABLA II l
Tefiido a) Solidez al lavado Solidez al frote

DIN 54010/54011 DIN 54021 seco

1 g/1 de agente
tensioactivo II A 6080 : 3 -4 3~4

95°C 3 3
0,75 g/1 de agente 60°C ; §
tensioactivo II A o '
0,75 g/l de silicato 95C ; 4 =5 4 =5
de A1 IC
Tefiido b) i
1 g/1 de agente 60°C ;3 3 - 4
tensioactivo II B 95°C 3 3 2 -3 !
0,5 g/1 de agente 60°C ; 4 ~5 5
tensioaetivo II B

0,5 g/1 de silicato 95% ; 4 -5
de AL ID
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TABLA II (Continuacién)

24

Tefiido ¢) Solidez al lavado Solidez al frote
1 g/1 de agente
tensioactivo II A 608 C;3-4 3
95°C ;3
0,5 g/1 de agente o
tensiocactivo II A 60°C s 5 4 -5
0,5 g&/1 de silicato 95°C ; 4 - 5
IA

reducida

Solideces : 1
5 = muy buena.

EJEMPLO 3.(Tefiido con indantreno).

Contrario a los colorantes reactivos tratados en
el ejemplo 2 tienen los colorantes de Indanthren(R) muy buenas
gsolideces que se encuentran entre 4 - 5 y 5. Por lo tanto no
es posible una mejora ulterior mediante 1a adicién de silica-
tos de Al durante el enjabonado.

El proceso de enjabonado se puede acortar sin
embargo mediante el empleo de silicatos de Al, siendo simul-
tdneamente posible un ahorro de agua.

En un ensayo industrial se tifi6 un tricot de al-
godén (previamente limpiado)

a) 3% de C.I, Vat Blue 20
b) 2,8% de C.J. Vat Green 2
y se enjaboné en una artesa de devanadera,tanto segin el pro-

cedimiento standard como segin el procedimiento de la presen-~

te invencién,empleando simultdneamente Na-Al-silicato. En egm |

te dltimo caso se pudo lograr un considerable ahorro en tiempo
¥y agua:
Enjabonado segin el procedimiento standard:

2 g/1 de agente tensioactivo II A,
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30 minutos a 90—95°C, incluyendo dos enjuagues

Enjabonado segin el procedimiento de la presente inveneidn:

1 g/1 de agente tensioactivo II A

1 g/l de Na-Al-silicato I B

15 minutos a 90 =~ 9500, g continuacién un enjuague en frio,
Las solideces que se obtienen segin el procedi-

miento de la presente invencidén corresponden como mfnimo a

aquellas .del procedimiento standard.

EJEMPLO 4. (Tefiido nafténico).

En un ensayo de laboratorio se tifie tefiido de
algoddén (previamente limpiado) por el procedimiento Foulard
con
a) Imprimacidén: 14,0 g/kg de tejido de C.I. Acoic Coupling

Component 2,

Revelado: 48,5 g/ke de tejido de C.I. Acoic Coupling Component
35,

- b) Imprimacién: 14,0 g/kg de tejido de C.I. Acoic Coupling

Component 20,

Revelado: 43,5 g/kg de tejido de C.I. Acoic Coupling Compo-
nent 35

¥y a continuacidn se saponifica.

TABLA III

25

Tefiido a) pH de Solidez al Solidez al lavado
la flota lavado
DIN 54010 DIN 54021 seco

2 g/1 de agente
tensioactivo II B

1 g/1 de sosa 10,3 3~4 4

2 g/1 de agente
tensioactivo II B
1 g/1 de STP 10,0 3 4
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i
]
Tefiido a) pH de Solidez al Solidez al lavado
la flota lavado DIN 54021 ?
DIN 54010 seco i
0,5 g/1 de agente
tensioactivo II B
5| 0,5 g/1 de silicato 8,3 4 -5 4 -5
de A1 T A
0,5 g/1 de silicato - 4 4
de A1 T A
Tefiido b)
10| 1,5 &/1 de agente
tensioactivo II A
1 g/1 de sosa 10,1 3 4
0,5 g/1 de agente i
tensioactivoe IT A !
0,5 g/1 de silicato 8,3 4 -5 4 -5 ;
de ALIB §
|
15 Solideces : 1 = reducida !
5 = muy buena !
Una repeticién de los ensayos con los silicatos f
de 41 I G y I H conduce a resultados correspordientes, %
EJEMPLO 5. (Tefiido reactivo). :
20 En un ensayo industrial se tifien 200 kg de tri-'
!
cot de algodén 1/1, previamente limpiado) en la artesa de de~ |
banadera en proporcién de flota 1 : 20 con
1,44% de C.I. Reactive Green 12
1,80% de C.I. Reactive Yellow 64 !
23 g continuacién se enjuaga y enjabona.
a) Procedimiento usual i
Después de tefiir se enjuaga durante 10 minutos
en frio, durante 15 minutos en caliente, se enjabona durante
30 minutos con 2 g/l de agente de lavado (95°C), se enjuaga
I
30 durante 20 minutos con rebose, después se vuelve a enjuagar du-
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rante 10 minutos en caliente y en frio.
b) Enjabonado ulterior segin el procedimiento de la presente .
invencién: %

Enjuague en frio durante 10 minutos con rebose,
durante 15 minutos en caliente, enjabonado durante 30 minutos
a 90°C con

1 &/1 de agente tensioactivo II B
1 g/l de silicato de A1 I D
a continuacién enjuague durante 10 minutos en frio.

En el proceso de enjuague y enjabonado segin el
procedimiento de la presente invencién se pudieron reducir
tanto la duracidén del tratamiento como también los consumos
de agua y de energfa en aproximadamente un 30%. Se alcanzaron

las siguientes solideces:

Solidez al lavado Solidez al lavado

DIN 54010/54011 DIN 54021
' seco humedo
a) Procedimiento usual 5 4
6ogc 4
95-C 3 =4
b) Procedimiento
segin la presente
invenecién 5 4
6ogc 4 -5
95°C 4

REJEMPLO 6.(Ensayo cont{nuo - mercancia estampada de poliéster)

.30

Materials 4000 m de mercancia tejida de poliéster (estampa-
cién: negro con fondo blanco)

Preparado de estamvacidn: 150 g de negro palanil GEL (R)/kg

de pasta de estampacién (Palanils-
chwarz GEL(R)no estd recogido en el
color Index.
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Espesamiento: Combinacién de agente espesador (por ejemplo del |

+ipo Diaprin

Proceso de enjabonamiento ulterior en una mdquina de lavado

continua con disposicién de artesa de devanadera en 6 depar—

tamentos con artesa de rodillos anteconectada.

a) Segin el procedimiento hasta ahora usual se trabaja como

sigue:
Artesa de rodilloes: en frio con rebose,
1. departamento de 1 g/1 de agente de lavado, frio,
lavado:
2. y 3. departamento 1 g/1 de agente de lavado
de lavado: 1 g/1 de ditionita sédica°
2 ece/1 de lejia sédica 38° B¢
Temperatura 80°C
4, departamento 1 g/1 de ditionita sédica
de lavado: 2 ce/1 de 1e'ig sédica 38° B¢
Temperatura 80°C
5. departamento de Baflo de enjuage 25%
lavado: .
6. departamento de Bafio de enjuague con rebose = 25°¢
lavado: i

Tiempo de lavado y enjuague total = 15 minutos.
b) Proceso de enjabonado ulterior continuo segin el procedi-
miento de la presente invencién intercambigndose el agente
de lavado hasta ahora empleado por !
0,25 g/1 de agente tensioactivo II A
0,24 g/1 de silicato de AL I A.

Mediante el procedimiento segin la presente in-

vencidn se alcanzd un fondo blanco considerablemente mds claro |

con solideces como mfnimo iguales y una concentracidén en agente

!
|
|
!
de lavado mds reducida en comparacién con el procedimiento has-i
ta ahora usual. l

Descrita suficientemente la naturaleza del inven-|
!
|
|

%0, as{ como la manera de realizarlo en la prictica, debe ha-

28
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cerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas
son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no

alteren su principio fundamental.

29
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REIVINDICACICNES
l.= Procedimiento para el tratado final de materiales
textiles teflidos y estampados por saponificzcidén, carascteriza-
do porque en una primera etapa se preparan los silicatos de alu
minio alcaline de particule fina, insolubles en agua, preferen-

temente conteniendo ague de fédrmula genersl:
(cat,/ 0), « 41,05 . (s10,)

donde cat significa un ién de metal alcalino, preferentemente
un idén sédico, x representa un ndmeroc de 0,7 a 1,5 e y sigpifi-
ca un ntmero de 0,8 = 6, preferentemente 1,3 -~ 4, con un tamafio
de partfcula de 0,1 hasta 25 u, preferentemente 1 hasta 12 u,
y con una cepacidad ligadora de calcio de 20 - 200 mg de Cal/g
de sustancis anhidro, haciendo reaccionar silicatos hidrosolu-
bles con aluminatos hidrosolubles en presenciz de agua y calen
tamiento a temperaturas de 50 -~ 200°C, en caso dado estos se
peparan de la suspensidbén acuosa y se gecan a 50 - 400°C, v, en
una segunde ‘etapa se prepara une dispersién con un contenido
de 0,3 = 1,5 g/1 de silicato de aluminio alcalino y 0,15 - 1,0
g/l de agentes tensicactivos aniénicos y/o no iénicos y, des-
pues del tefiido o estampade de los materiales textiles, estos
ge enjuagen en fric y en caliente, y entonces se saponifican
con la mencionade dispersidn esi obtenida durante 10 - 60 minu
tos a 80 = 100°C ¥ & continuacién se enjuage en frio y se seca.
2.= Procedimiento segin la reivindicacidén 1, caracte-
rizado porque los silicatos de aluminio alcalino corresponden
3 la férmula general [

0,7 e l,l cata/no Y A.1203 . 1,3 had 3’3 Sioz.

3.= Procedimiento segtn la reivindicacién 1, caracte

rizado porque se emplean aquellos productos que corresponden a
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la f6érmula general

0’7 - l’l NE- 0 . A1203 . 2’4 - 3’3 Si°2

2

4.~ Procedimiento seglin la reivindicacién 1, caracte-
rizado porgue se emplean aquellos productos gue corresponden a
la férmula general

0’7"‘1,1N&0.A10

2 2”3 ¢ 2
5.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracte-

3,3 - 5,3 8i0

rizado porque se emplean productos obltenidos de csolina calcina
da que corresponden 2 la férmula general:

0,7 = 1,1 cafy /0 . A1203 e 1,3 - 2,4 SiO2

6.~ Procedimiento segiin la reivindicaciém 1 - 5, eca-
racterizado porque se combina con productos de adicién de 5 -
30 moles de 6zido etilénico a alcoholes grasos superiores, slquil
fenoles, 4cides grasos o aminas grasas con 8 - 18 &tomos de car
bono y/o alquilsulfatos primarios y secundarios, alquilsulfons
tog 0 alquilerilsulfonatos con 8 -~ 18 &tomos de carbono.

7o Procedimiento segﬁﬁ las reivindicaciones 1-7, ca

racterizado porque los agentes tensioactivos aniénicos y/o no

iénicos se emplesn en cantidades de 0,3 - 1,5 g/1 de silicato

y 0,15 = 1,0 g/1 de agente tensioactivo.
8.= Procedimiento para el tratado finel de materiales
textiles tefiidos y estampados por saponificacién, tal y como

queda sustencialmente descrito en la presente Memoria,

] 0,5‘5 ,0 H20



Bsta Memoria consta de 32 hojas escritas a miquina

por una Sola cara.
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