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Procédé pour améliorer les solidités des colorants ou azurants optiques sur un substrat constitué de fibres de -
polyamide ou de fibres contenant des groupes hydroxy.

Linvention a pour objet un procédé de post-traitement
des teintures sur des substrats constitués de fibres de po-
lyamide ou de fibres contenant des groupes hydroxy, avec un
composant A qui est le produit de réaction d'une amine
primaire ou secondaire avec le cyanamide, le dicyanodiamide,
la guanidine ou le biguanide et, successivement ou simultané-
ment, un pré-condansat B formé par réaction d'un composé du
type A avec un dérivé N-méthylolé. Le procédé permet d'obte-
nir des solidités au mouillé supérieures & celles obtenues par
I'utilisation du composant A seul ou du composant B seul.
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La présente invention a pour objet un procéde
pour améliorer 1les soliditésdes colorants et azurants

- optiques sur Qes substrats.fibreux contenant des groupes

hydroxy ou sur des substrats de polyamidesnaturels ou
synthétiques. , .

L'invention concerne un procédé pour améliorer
les solidités des colorants anioniques ou des azurants
optiques sur un substrat comprenant des fibres comte-
nant des groupes hydroxy ou des fibres de poiyamides
naturels ou syhthétiques,procédé selon Tequel on applique
sur le substrat teint, imprimé ou azuré , successivement
ou simultanément ,

A) un composé polybasique qui>é§t le produit
de réaction d'une amine primaire ou secon-
daire, mono ou polyfonctionnelle.avec le
cyanamide, le dicyano-diamide, la gquanidine
ou le biguédnide,

s

jusqu a 50% des moles de cyanamide,'de
dicyanodiamide, de guanidine ou de bigua-
nide pouvant'étre remﬂacéespér un acide
dicarbokylique ou-un de ses mono- ou di-
esters, '
ledit produit A) contenant des atomes
d'hydrogéne réactifs 1iés d 1'azote,

et B) un brécondensat formé par réaction d'un
composé du type A) ci-dessus avec

C) un dérivé N-méthylolé d'une urée, d'une



10

15

20

25

30

25323414

mélamine, d'une guanamine, d'une triazinone,

d'une urone, d'un carbamate ou d'un amide

d'acide,
ledit précondensat B) &tant appliqué sur le substrat
ensemble avec '

'D) un catalyseur pour la réticulation des

composé&s N-méthylolés du type C) ci-dessus,

et on effectue ensuite un traitement final d la chaleur.
De pré&férence, le substrat est teint avec 7
un colerant direct ou réactif s'il contient des groupes
hydraxy, et avec un colorant acide ou réactif s'il
contient des fibres de polyamides.
 Le produit B, ensemble avec le catalyseur D),

est appliqué au substrat en solution aqueuse par immer-
siom, pulvérisation, application de mousse, foulardage,
ou taute autre technique connue, de préférence par

foulardage. Le produit A) peut &tre appliqué selon

1'ure quelconque de ces techniques ou par épuisement
en bain long ou court.

Les procédés de post-traitement préférés
selen 1'invention comprennent 1) 1'application simultanae
de A} et B) (ensemble avec D) par foulardage et 2}
t*apptication de A) par puisement suivi de t'appiica-
tion de B) (ensemble avec D) par foulardage. Dans le
second cas, les deux é&tapes d'application peuvent é&tre
effectuées & différents stades de fabrication ; par
exemple, le fi1 teint ou méme les fibres en bourre
peuvent &tre préfixas avec -le produit A) et 1'article
final tissé ou tricoté peut ensuite gétre foulardé
avec B) + D).

Les fibres contenant des groupes hydroxy
sont de préférence des_fibres cellulosiques, c'est-i-
dire Ta cellulose naturelle ou régénérée (viécose),
de préférence le coton. Les fibres de polyamide sont



10

15

20

25

30

2532341

de préférence la laine, la soie ou le nylon. On peut
également utiliser des substrats contenant un mélange
de fibres ce]]u]osiqUeS~et de fibres de polyamide .
Le produit B) est foulardé de praférence
3 un taux d'absorption de 70 i 100% & partir d'une
solution contenant de 10 & 80 g/1 de produit B),
plus préférablement de 20 a 60 g/1 , en particulier’
de 20 @ 50 g/1. Lorsqu'on applique le produit A) par -
foulardage, on 1'utilise normalement sous forme d'une solution conte-
nant de 3 & 30 g/1 de produit, de préférence de 5 &
10 g/1. Lorsque le produit A) est appliqué par. épuise-
ment, i1 est utilisé de préférence en une quantité
correspohdant da 0,5 - 2% du poids sec du substrat.
L'application du produit A) par épuisement 
est effectuée de préférence a un pH compris entre 4 et 7,

rplus préf_éraﬁﬂement compris- entre 4 et 4,5, et @ des tempé-

ratures comprises entre 30 et 70°C pendant 10 & 30
minutes.’ . '

Le substrat est ensuitersoumis d un traite-
ment final & la chaleur tel qu' utilisé habituel-
Tement pour les traitementsd la résine a base de composés
de type B). On peut par exemple sécher le substrat
3 70 - 120°C puis effectuer la réticulation & une tempé-
rature comprise entre 130 et 180° pendant une période
de 30 secondes 3 8 minutes, ou encore on peut le sécher
et le réticulér simultanément par traitement & Tla
chaleur 3 une température comprise entre 120 et 200°C,
de préférence entre 140 et 180°C pendant 5 secondes
3 8 minutes, selon la température. Un procédé préfére
consiste & traiter le substrat foulardé a 150-170°C
pendant 60 3 90 secondes. Quel quesoit le procédé
utilisé pour appliquer les produits A) et B), on peut
ajouter en méme temps d'autres produits auxiliaires,

par exemple des adoucissants, des mouillants, des
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agents hydrobhobes,deslubrfﬁantspour Couture, etc...
Le produit A) est de préférence le produit
de réaction d'une amine monofonctionnelle de formule
Ia
RRNH , (Ia)
ou d'une amine polyfonctionnelle de formule Ib

RRN—— Z - X—— Z - NRR (Ib)

dans laquelle )
chaque substituant R est indépendamment 1'hydrogéne ou

un groupe alkyle en C1-C non-

substitué ou monosUbstitlg par un
groupe hydroxy, alcoxy en C]-C4
ou cyano, 7
T'un au moins des substituants R
‘devant avoir une signification
autre que 1'hydrogéne dans la for-
mule Ia,

“n est un nombre de 0 i 100,

Z, ou chaque substituant Z indépen-
damment lorsque n > 0, est alkyléne
en C]—C4 ou hydroxyalkyléne en
C]~Ca, et

X, ou chaque substituant X indépendam-

" ment lTorsque n>1, est -0-, -S- ou
-NR- oli R a la signification donnée
précédemment, 7

1'amine de formule Ib devant contenir

au moins un groupe -NH- ou —NHZ
réactif,
avec le cyanamide, le dicyanodiamide ou la guanidine.
Plus préférablement, le produit A) est le
produit de réaction d'une amine polyfonctionnelle de
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formule Ib avec le cyanamide, le dicyanodiamide ou

la guanidine. Dans les amines de formule Ib, R est

de préférence 1'hydro§éne ou un groupe alkyle en C1-C
ou hydroxyalkyle en C]-C4, chaque substituant R étant
plus préférablement 1'hydrogéne.Le symbole n est de préfé-
rence un nombre compris entre 0 et 30, qui peut &tre

4

un nombre entier ou fractionnaire représentant une
valeur moyenne. Plus préférablement, n signifie un
nombre entier de 1 & 6. Z signifie de préférence un
groupe 1,2-&thyléne, 1,3-propyléne ou 1,3-(2-hydroxy-
propyléne). X signifie de préférence -NR-,.p]us préfé-
rab]émeht;—NH—. -

Les amines particuliérement préférées sont
Ta diéthyléne-triamine, la triéthyléne-tétramine et
les polyéthyléne-polyamines, polypropyléne-polyamines
ou poly(hydroxypropyléne)pdlyamines supérieures conte?
nant jusqu'a 8 atomes d'azote, de préférence jusqu'a
6 atomes d'azote. ' 7

Dans la réaction avec la cyanamide, le dicyano-
diamide, la-guanidine ou le biguénide, les amines peu-
vent &tre sous forme de base libre ou de sel, par exemple
sous forme de carbonate; on peut utiliser des mélanges
d'amines. Les réactifs préférés sont la guanidine et
le dicyanodiamide, en particulier le dicyanodiamide,
et les produits A) particuliérement préférés sont les
produits de réaction de la diéthyléne~triamine, tri-
ethyléne-tétramine ou de la 3-(2-aminoé&thyl)-aminopropyl-
amine avec le dicyanodiamide. '

Les produits A) sont connus, et leur prépara-
tion est décrite par exempie dans le brevet britannique
n® 657 753, le brevet américain n°® 2 649 354 et la
demande de brevet britannique n® 2 070 006 A.

De méme, les précondensats B) sont décrits
dans la. demande de brevet britanhique n® 2 0670 006 A.
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Le'produit A) que T1'on fait réagir avec C)
pour préparer le précondensat B), et le produit A) qui
est appliqué sur le substrat , peuvent &tre identiques
ou différents. .
' Les composants C) sont généralement lés
composés N-méthylolés solubles dans 1'eau qui sont connus
comme agents de réticulation pour les fibres de celluy-
lose et qui sont utilisés pour conférer un apprét. infrois-
sable au tissu cellulosique. Les composés peuvent con-
tenir des groupes N-méthylolés Iibres)NCHZOH ou des
groupes N-méthylolés &thérifiés. Les éthers préféreés
4 atomes de carbone dans le reste a1ky1e. Des exemples
de composés N-méthylolés appropriés sont indiqués
dans la demande de brevgt britannique n° 2 070 006 A.

Des composés particuliérement appropriés
sont les précurseurs de résine réactifs résistant i
T'hydrolyse, par exemple 1la N,N'-diméthy1o]-4,57di—
hydroxy-ou 4,5-diméthoxy-éthyléne-urée, la N,N'-dim&thylol-
4-méthoxy-5,5-diméthyl- propyléne-urée et les N,N-diméthyiol-
carbamates, éventuellement sous forme &thérifice.
Les formes éthérifides préférées sont les éthers
méthyliques et éthy]iqueé. )

‘ Le composé N-méthylolé C) est généra?emenf

obtenu sous forme d'une solution aqueuse contenant
environ de 40 a 50% en ﬁoids de produit C); i1 peut
étre utilisé tel quel dans la r&action avec A) ou étre
encore dilué dans 1'eau

La réaction entre les composants A) et C)
est effectuée en milieu aqueux, par exempie en ajoutant
progressivement le produit A) sous forme solide ou
sous forme de concentré aqueux, & une solution aqueuse
de C) contenant de préférence 30 3 50% en poids de
produit C) et de 50 & 70% en poids d'eau. Le milieu
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aqueux a de préférence un pH compris entre 4 et 6.

I1 est fortement pré&féré que le catalyseur
D) soit présent durant la réaction des produits A)
et C) pour former le précondensat B). Avantageusement,
on le dissout dans la So]ution’aqueuse de C) avant
1'addition de A). Cependant, si A) et C) peuvent réagir
ensemble de manigre adéquate en 1'absence de D),
on peut alors ajouter ultérieurement le catalyseur D) au
précondensat. Les quantités relatives des composants
A), C) et D) sont également décrites dans la demande
de brevet britannique n° 2 070 006A. 7
' Les catalyseurs D) appropriés sont du_type
utilisé pour Ta réticulation des composés N-m&thylolés
C) sur la celld]ose, et des exemples sont donnés dans
la demande de brevet britannique n°® 2 070 006 A. Des
catalyseurs préférés sont les nitrates, sulfates, chlo-
rures et dihydrogéno-orthophosphates d'aluminium,
de magnésium ou de zinc, plus préférab]ément de magné-
sium, en particulier le chlorure de magnésijum , éventuel-
lement en combinaison avec un sulfate de métal alcalin,
en particulier de sulfate de sodihm, .

‘L'invention concerne éga]ement une composi=-
tion comprenant un mélange de produit A) et de produit
B) dans un rapport pondéral compris entre 1:2 et 1:12.

Des colorants directs et réactifs particu-
Ti&rement appropriés pour la fixation selon la présente
invention, sont décrits dans la demande de brevet
britannjque n® 2 070 006 A et n°® 2 093 076 A.

Les colorants anidniques praférés pour la
fixation sur les polyamides, en particulier sur les
polyamides synthétiques, sont les colorants anioniques
mono- ou po]ysu]fonés'd'un poids mo]écu]aire de 400
a 1000, éventuellement sous fofme de complexe métalli-
fére. Des colorants particuliérement préférés sont ceux
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ayant au moins deux groupes acide sulfonique et un

poids moléculaire compris entre 600 et 1000, éventuelle-
ment sous forme de compiexe métallifdre, en particulier
sous forme de complexe métallifére ayant un poids moléa-
culaire de 800 & 1000.

Un groupe préféré de colorantsest constitué
par les colorants acides du Colour Index (C.I. Acid Dyes)
qui montent sur le nylon 6 & un taux d'absorption d'au moins 50%
a partir d'un bain aqueux contenant deux fois la
quantité nécessaire pour donner une teinture d'intensi-
té standard 1/1, & un rapport de bain de 1:30 aprés
60 minutes pH 3-11 et -3 une température de 30-98°C.

' Des colorants acidesapprdpriés sont décrits
dans les brevets et demandes de brevets suivants
brevets allemands n°® 1 644 356, 2 013 783, 2 153 548,

demandes de brevets allemands publiées (D0S) n° 2 202 419,

2 400 654, 2 631 830, 2 729 915, 3034 576, et
brevets francais n° 75 06109 et 76 24658,

Le polyamide peut également étre teint avec
des colorants réactifs couramment utilisés sur les
fibres de polyamide.

' Le produit A) et le produit B) sont connus
pour le post-traitement des teintures sur coton afin
de leur conférer des solidités améliorées au mouillé.
Cependant, on a trouvé maintenant de fagon surprenante
que lorsque les deux composé&s sont utilisés successivement
ou simultanément, on obtient un effet synergique qui
permet d'obtenir de meilleurs résultats que.lorsqu'on
utilise chaque produit isolément. '

C'est ainsi que le produit B) est recommandé
normalement pouf T'utilisation sur le coton a des quan-
tités de 80 - 130 g/1 de-solution de foulardage.

A ces concentrations, le produit confére également un
apprét infroissable qui n'est pas toujours.
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désiré, et pour de nombreuses applications les articles
présentent une main plus dure que ce qui est désiré.L'utilisa-
tion du produit A) ensemble avec B), ou dans une
étape de préfixation antérieure, permet d'utiliser
B) en des quantités de 20 3 60 g/1 ou moins, ce qui
donne non seulement une main plus souple mais &galement
Tes mémes bonnes solidités au mouillé que celles obtenues
avec des quantités supérieures de prdquit; B) seul
Dans les essais de soliditésau 1avagev(1avag%
multiplesd 60°C), on a trouvé par exemple Que dans un
procédé combiné 5 g/1 de A) plus 20 g/1 de B) donnent
des résultats supérieurs & 10 g/1 de A) seul ou 40 g/1
de B) seul. ) - S
Les eiemp]es suivants illustrent la présente
invention sans aucunement en limiter 1la portée.
Les températures sont indiquées en degrés Celsius.
' - Exemple 1

a) On teint selon les mé&thodes habituelles une

popeline de coton avec 2,2% (basé sur le poids sec

du substrat) de colorant C.I. Direct Red 83, on

fixe Ta teinthre,on la rince et on la savonne i

1'8bullition.
b) On foularde-Ta teinture obtenue sous a) avec

une solution contenant

5 g/ litre d'un produit (a])'obtenu par condensation
d 110-160° de 1 mole de diéthylénetriamine avec une
mole de dicyanodiamide (comme décrit d 1'exemple 1,
ler paragraphe, de la demande de brevet britannique
n® 2 070 006 A) et
40 g/litre d'un produit (31) obtenu par réaction de
(a]) avec la diméthylol-dihydroxy&thylé&neurée en pré-
sence de Mg C1 , comme décrit 3 1'exemple 1 de Ta
demande de brevet britannique n° 2 070 006 A.
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Le substrat foulardé est exbrimé a un
taux d'absorption de 30% et est soumis & un thermo-
choc pendant 1 minute 3 180° sur une rameuse.

La tefnture rouge obtenue présente de bonnes
solidités au lavage, sans changement de nuance, méme
aprés lavages répétés a 60°. Les solidités sont Supé-
rieures a@ celles obtenues avec de plus grandes quanti-
tés de (a]) seul ou (B]) seul.

Exemple 2
On répéte 1'exemple 1 en utilisant 10 g/litre
de (a]) au lieu de 5 g/litre. On obtient de bons
résultats similaires. )
7 Exemple 3
~Un coton teint avec 2% du colorant C.I. Direct
Blue 90 est foulardé et traité a la chaleur comme décrit
d& 1'exemple 1, en utilisant une solution contenant 5/1itre
de (&) et 20 g/Titre de (B;). On obtient une teinture
bleue présentant de bonnes solidités similaires.
Exemple 4
On teint du coton avec 3% du colorant C.I.
Direct Blue 251, on le rince et on le traite dans le
méme bain avec 1,5% (basé sur le poids sec de substrat)
de produit (a]) d un pH de 4,3 pendant 20 minutes &
60°.. On séche Te substrat et ensuite on le foularde
et on le traite & la chaleur comme décrit 3 l'éxemple 1,
en utilisant un bain de foulardage contenant 30 g/litre
de (B]). La teinture soumise au post-fraitement présente

des solidités au mouillé supérieures & celles obtenues
avec des teintures soumises & un post-traitément avec
(a]) seul ou (61) seul.
Exemple 5
On teint un tricot de coton avec 8% du colo-
rant C.I. Reactive Blue 79, et on fixe 1a teinture

selon les méthodes habituelles, sans savonnage. Le
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substratrteiﬁt est traité comme décrit & 1'exemple 1,
en utilisant le méme bain de foulardage. On obtient une
teinture bleue ayant de meilleures solidités que ce]]es
obtenues par post- -traitement de la meme teinture
avec (a ) seul ou (% ) seul.
Exemple 6

On teint selon les méthodes habituelles ,
un tricot de coton en vert brillant avec une combinai-
son de 1% de colorant C.I. Reactive Yellow 111 et 2% de
colorant C.I. Reactive Blue 116. On rince pendant 5
minutes Ta teinture verte, ce qui donne un article
ayant du colorant résidue]rnon fixé. On traite e subs-
trat teint en procédant comme décrit & 1'exemple 1 avec
un bain.de foulardage contenant 10 g/litre de (aT) et
20 g/litre de (B]). Les solidités au lavage de la
teinture soumise au post-traitement son supérieures
i celles obtenues par post-traitement avec chague
produit séparément.-

Exemple 7

On teint selon les méthodes connues un
textile mixte constitué de 50% de nylon 6 et de 50%
de coton avec les colorants C.I. Acid Bluye 296 et C.I.
Acid Blue 225 pour la partie polyamide et C.I. Direct
Blue 251 pour la partie coton. '

La teinture obtenue est traitée comme décrit
a 1'exemple 1 en utilisant le méme bain de foulardage.
Le polyamide et le coton présentent tous les deux des
soliditeés améliorées au mouillé et au lavage, qui sont
supérieures d celles obtenues_avec>(a1) seul ou (B])'

-seul.

~ Exemple 8 ,
On teint selon les méthodes connues un tissu
de nylon 6 avec le colorant C.I. Acid Red 128. Le
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substrat teint est imprégné avec un bain contenant
5g/1itre de (a]) et 40 g/litre de (B]), séché et trajté
avec de 1'air chaud & 180° pendant 40 secondes.

La teinture ainsi obtenue a des solidités
au mouillé supérieures & celles obtenues par traitement
avec (ay) seul ou (By) seul. On peut obtenir les
mémes bonnes solidités au mouillé et, en plus , des

solidités a la lumiére améliorées en traitant de la

- méme maniére des teintures sur nylon 6 réalisées avec les

colorants C.I. Acid Blue 113, C.I. Acid Red 399 ou
C.I. Acid Blue 310.
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REVENDICATIONS
1.- Procédé pour améliorer les solidités des

co]orants;anioniques ou des azurants optiques sur un
substrat comprenant des fibres cbntenant dés groupes
hydroxy ou des fibres de polyamides naturels ou synthé-
tiques, caractérisé enm ce qu'on applique sur le substrat
teint, imprimé ou azuré, successivement ou simultanéd-
ment, o
A) un composé polybasique qui est le produit
de réaction d'une amine primaire ou secon-
daire, mono ou po]yfonctionne?le,avec le
cyanamide, le dicyano-diamide, la guanidtne
ou le biguanide, '
jusqu'a 50% des moles de cyanamide, de
dicyanodiamide, de guanidine ou de bigua-
nide pouvant &tre remplacées par un acide
dicarboxy]ique ou un de ses mono- ou dij-
esters,
ledit produit A) contenant des atomes
d'hydrogéne réactifs lias 3 l'azote,;
et B) un précondensat formé par réaction d'un
composé du typé A) ci-dessus avec
C) un dérivé N-méthylolé d'une urée, d'une
mélamine, d'une guanamine, d'une triazinone,
d'une urone, d'un carbamate ou d'un amide
d'acide,
]edft précondensat B) étant appliqué sur le substrat
ensemble avec
D) un catalyseur pour la réticulation des
composés N-méthylolés du type C) ci-dessus,
et on effectue ensuite'un traitement final & la chaleur.
2.- Un nrocddé selon la revendication 1, caracté-
risé en ce que le substrat comprend des fibres de coton
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teintes avec un colorant direct ou réactif.

3.- Un procédé selon la revendication 1 ou 2,
caractérisé en ce que le composant A) et le composant
B), ensemble avec le composant D), sont appliqués simul-
tanément sur le substrat par foulardage.

4.- Un procédé selon la revendication 1 ou 2,
caractérisé en ce qu'on applique sur le substrat le
composant A) par épuisement et ensuite le composant B),
ensemble avec le composant D), par foulardage.

5.- Un procédé selon la revendication 4, carac-
térisé en ce que le fil teint ou les fibres en bourre
sont préfixés avec .le composant A) et 1'article final
tissé& ou tricoté est fou1a}dé avec le composant B), en
combinaison avec le composant D).

6.- Un procédé selon 1'une quelconque des
revendications 1 & 5, caractérisé en ce que le composant
B) est foulardé & un taux d'absorption de 70 a 100%
avec une solution contenant de 10 & 80 g/litre de
composant B). '

7.- Un procédé selon 1'une quelconque des
revendications 1 4 3 et 6, caractérisé en ce que le

composant A) est foulardé & un taux d'absorption de 70
a 100% avec une solution contenant de 3 a 30 g/litre
de composant A),. » _ )
8.~ Un procédé selon 1'une quelconque des
revendications 1, 2 et 4 3 6, caractérisé en ce gue le
composant A) est appliqué par épuisement en une quantité
correspondant a& 0,5~2% du poids sec du substrat. '
9.- Un procédé selon 1'une quelconque des
revendications 1 3 8, caractérisé en ce que le composant
A) est le produit de réaction d'une amine mono-fonction-

nelle de formule Ia
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RRNH , : (Ia)

ou d'unezamine polyfonctionnelle de- formule Ib

RRN—— Z - X—= Z - NRR (Ib)

..dans 1aquel1é

avec le cyanamide,

10.- Un
caractérisé en ce
de réaction de la

tétramine ou 3-(2-

“chaque substituant R est indépendamment 1;hydrogéne ou -

un groupe alkyle en C1fC non-

substitué ou monosubstitlg par un

groupe hydroxy, alcoxy en C]—C4
ou cyano,: ,
1'un au moins dés substituants R
'devant avoir unérsignification
autre que 1'hydrogéne dans la for-
mule la, '

n est un nombre de 0 i 100,.

Z, ou chaqbersubstituant Z indépen-
damment lorsque n > 0, est alkyléne
en C]—C4 ou hydroxya]kyiéne'en
C]-C4, et

X, ou chaque substituant X indépendam-

ment lorsque n>1, est -0-, -S- ou
-NR- ol R a la signification donnée
précédemment,
1'amine de formule Ib devant contenir
au moins un groupe -NH- ou -NH2
réactif,

le dicyanodiamide ou la'guanidine.

nrocédé selon la revondication 9,

que le composant A)-ést le produit
d?éthyléne—triamihe, triéthyléne-

aminoéthyl)aminopropylamine avec le
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dicyano~diamide.

11.- Un procédé selon 1'une quelconque des’
revendications 1 & 10, caractérisé en ce quele composant
C) est choisi parmi la N,N'-diméthylol-4,5-dihydroxy-
et 4,5-diméthoxy-&thyléneursge, la N,N'-diméthylol-
4-méthoxy-5,5-diméthyl-propyléneurée et les N,N'-
diméthylol-carbamates,et leurs &thers méthyliques
et éthyliques.

12.- Un procédé selon 1'une quelconque des
revendications 1 & 11, caractérisé en ce que, dans la
préparation du précondensat B), le catalyseur D)
est présent durant la réaction entre A) et C).

13.- Un procédé selon 1'une quelcongque des
revendication§ 1 d@ 12, caractérisé en ce que le cata-
lyseur D) est choisi parmi les nitrates, sulfates, chlo-
rures et dihydrogéno-orthophosphates d'aluminium,

de magnésium et de zinc.

14.- Un procédé selon la revendication 13,
caractérisé en ce que le composant A) est le produit de
réaction de la digthyléne-triamine avec le dicyano-

-diamide, et le composant B) est Te produit de réaction du

méme composant A) avec la d1methy101d1hydroxyethyTene-
urée en présence de chlorure de magnésium.

15.- Une composition,caractérisé&en ce
qu'elle comprend un mélange du composant A) et du
composant B) ,tels que définisa la revendication 1, dans
un rapport pondéral compris entre 1:2 et 1:12.



