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I N V E N  C I ó N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE POLÍMEROS TERMOEN- 
DURENTES APLICABLES PARA PIROFUGAR MATERIALES FIBROSOS", a 
favor de la razón sooial inglesa ALBRIGHT & VILSON LTD., do­
miciliada en OLDBURY, Birmingiiam (Gran Bretaña).

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invención se refiere a un procedimiento 
para la fabricación de polímeros termoendurentes, aplicables 
para pirofugar materiales fibrosos.

De acuerdo oon la presente invención se provee un pro 
5. oedimiento para la producción de un material polimérico que

comprenda el hacer reaccionar un compuesto polifuncional que 
contiene grupos amino, hidroxilfenólicos o aoilo, oon cloru­
ro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio u óxido de tris-(hi- 
droximetil)-fosfina.

10* Además, de acuerdo oon la presenta invenoión se pro­
vee un material fibroso pirofugado oon un compuesto polifun­
cí onal que oontiena grupos amino, hidroxilfenólicos o aoilo 
y cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio u óxido de 
tris-(hidroximetil)—f osfina.

15. Mientras que los compuestos polifuncionales pueden
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ser compuestos distingos del material fibroso en sí, queda, 
no obstante, dentro del objeto de la presente invención el u- 
sar como material fibroso o como compuesto polifuncional, un 
derivado celulósico que contenga grupos amino primarios.

Cuando se usa un compuesto polifuncional distinto del 
material fibroso en sí, se prefieran los derivados de amonía­
co, melamina, guanidina y urea, aunque otros compuestos poli- 
funcionales, por ejemplo fenoles polihidrioos, pueden utili­
zarse en oaso deseado.

por conveniencia, la siguiente descripción será limi­
tada a una descripción del uso del cloruro de tetrakls-(hi- 
droximatil)-fosfonio, pero debe entenderse que esta material 
puede ser reemplazado completamente o en parte por óxido de 
tris-(hidroximetil)-fesfina, en los casos en que se desee.

El cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio reac­
ciona con dichos derivados de amoníaco, o con mezclas de los 
mismos, o con mezclas de dichos derivados de amoníaco con for- 
maldehido para formar polímeros de condensación que contienen 
fósforo y nitrógeno en proporciones que hacen incombustibles 
a los polímeros,* Tales polímeros pueden ser producidos en la 
forma de sólidos depositados en las superficies y en los in­
tersticios de materiales orgánicos fibrosos, y cuando están 
así depositados, reducen la combustibilidad de los materiales 
fibrosos y resisten su eliminación por lavado o tratamientos 
químicos similares.

En general, de acuerdo con un aspeóte de esta inven 
oión: Se producen polímeros de condensación de cloruro de te- 
trakís-(hidroximetil)-fosfonio con melamina, guanidina o urea, 
o mezclas de los mismos, haciendo reaccionar el cloruro de 
fosfonio y los monómeros poliamídicos en medio acuoso; se pro
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ducen polímeros de condensación de cloruro de tetrakis-(hi- 
droximetil)-fosfonio oon las mismas amidas, junto con formal- 
dehido, haciendo reaccionar los monómeros, o el cloruro de 
fosfonio y productos de reacción paroial de la poliamida con 
formaldehido, en medio acuoso; la combustibilidad de los ma­
teriales orgánicos fibrosos es reducida impregnando los mate­
riales oon soluciones acuosas de los respectivos monómeros 
parcialmente reaccionados y endureciendo los materiales im­
pregnados.

Los polímeros proporcionados por esta invenoión pue­
den ser produoidos en forma de líquidos o sólidos y pueden 
ser moldeados de aouerdo oon las técnicas convencionales de 
moldeo de resinas termoendurentes. Estos polímeros son mate­
riales valiosos para utilizar en la producción de artículos 
plástioos sintéticos moldeados, por ejemplo, botones, enva­
ses para productos alimenticios, aisladores eléotrioos, y de 
revestimientos sintéticos, adhesivos y similares.

Los términos "partes" y "tantos por ciento" que se u- 
san en la presente memoria, se refieren a partes o tantos 
por ciento en peso.

Los polímeros de condensación de oloruro de tetrakis- 
-(hidroximetil)-fosfonio con los derivados de NH^ se prepa­
ran, preferiblemente agitando una mezcla del cloruro de fos­
fonio oon 3/6 a 1 /2  partes aproximadamente de la amida y con 
1 a 3 partes de agua aproximadamente, a una temperatura de a- 
proximadamente 50 hasta aproximadamente 1002C., hasta que 
tiene lugar la polimerización.

Los polímeros de condensación de cloruro de tetrakis- 
-(hidroximetil)-fosfonio con los derivados de junto oon 
formaldehido, se preparan, preferentemente, agitando una mez-
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ola del cloruro de fosfonio con aproximadamente 1 /6 a 2 /3  

partes de una mezcla parcialmente reaccionada de la amida y 
formaldehido, y con aproximadamente 1 a 3 partes de agua, a 
una temperatura dé aproximadamente 50 a 100BC. hasta que tie­
ne lugar la polimerización.

Tales reacciones de polimerización pueden llevarse a 
caho adecuadamente hasta las extensiones de producir políme­
ros sólidos, líquidos y similares a geles. Los polímeros lí­
quidos pueden ser aislados adecuadamente del medio de reac­
ción, disolviendo en este medio un disolvente selectivo del 
agua. Los alcoholes metílico y etílico son los disolventes 
selectivos preferidos. La polimerización de los polímeros 
parciales aislados puede ser completada adecuadamente median­
te procedimientos convencionales para completar térmicamente 
la polimerización de monómeros termoendurentes parcialmente 
polimerizados.

La reaooión de polimerización puede ser condtoida a- 
decuadamente en presencia de pequeñas cantidades de compues­
tos rseccionales acuosolubles aloalinos o acidices. Los com­
puestos rseccionales ácidos preferidos son los ácidos acéti­
co y clorhídrico y los catalizadores ácidos oonvenoionalmen- 
te utilizados en la producción de resinas amínicas. Los car­
bonates y bicarbonatos metálicos aloalinos son los compues­
tos reaocionales básicos preferidos.

La conbustibilidad de materiales fibrosos orgánicos 
puede ser reducida adecuadamente de acuerdo con esta inven­
ción mediante: impregnación de los materiales fibrosos con u- 
na solución acuosa, o suspensión uniforme o dispersión, de 
monómeros parcialmente polimerizados, formada haciendo reac­
cionar los reactivos descritos anteriormente hasta que tiene
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lugar la polimerización parcial, y endureciendo los materia- ; 
las impregnados a las temperaturas elevadas convencionalmen­
te utilizadas para endurecer materiales órgánicos fibrosos.

El procedimiento de esta invención puede ser utiliza­
do adecuadamente para reducir la combustibilidad de substan­
cialmente todos los materiales orgánicos fibrosos, por ejem­
plo, fibras de algodón, mechas, hilos, filamentos, textiles, 
ouerdas, papel y cartón, y de otros materiales que pueden 
ser impregnados oon un liquido, secados y endurecidos. ^

Cuando el material fibroso orgánico está formado de 
fibras de algodón, el ácido clorhídrico formado en la reac­
ción de polimerización parcial es preferiblemente neutraliza-  ̂
do oon un compuesto reacoional básico acuosolnble. Los bicar­
bonatos metálicos alcalinos, carbonato de guanidina y urea 
son los oompuestos reacoionales básicos preferidos. El com­
puesto reacoional básico puede ser añadido adecuadamente al 
medio reaocional antes, durante o después de la polimerización , 
parcial de los monómeros. Cuando el material fibroso orgáni­
co es un textil a base de algodón, resulta ventajoso merceri- 
zar y lavar completamente el textil, y someterlo a impregna­
ción, de acuerdo con el presente procedimiento cuando aún es­
tá húmedo. Cuando se ha de pirofugar un material textil a ba­
se de algodón no mercerizado, es ventajoso separar el exceso 
de liquido impregnante haciendo pasar el material textil en­
tre rodillos escurridores ajustados para aplicar una presión 
relativamente elevada antes de secar y endurecer el material 
textil impregnado.

Una ventaja de esta invención es que los géneros de 
algodón pirofugados por este procedimiento muestran un marca­
do aumento en su resistencia al arrugado.30
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Las fibras de celulosa en forma de fibras libres, te­
jidos, o materiales textiles intermedios tales como mechas, 
hilos, filamentos y similares, pueden ser convertidos en de­
rivados de celulosa fibrosos que oontienen grupos amino pri­
marios. Por ejemplo, la memoria de patente norteamericana na 
2.459.222 describe un proceso de esta clase, mediante el 
cual, la celulosa es humedecida con una solución acuosa de 
hidróxido sódico conteniendo óoido 2-aminoetisulfúrico. La 
celulosa tratada es oalentada a una temperatura de aproxima­
damente 70 a lioec. durante un período mínimo de 40 minutos 
a 9 horas, después de lo cual, la celulosa es lavada para e- 
liminar el hidróxido sódico. Mediante este procedimiento pue­
de introducirse nitrógeno, fácilmente, hasta aproximadamente 
0 .6  %.

Ahora se ha encontrado que los derivados de celulosa 
fibrosos que contienen grupos amino primarios, reaccionan 
con cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio para produ­
cir derivados de oelulosa fibrosos que oontienen fósforo y 
nitrógeno. La combustibilidad dd estos derivados de celulosa 
conteniendo fósforo y nitrógeno es marcadamente menor que a- 
quélla da las fibras de celulosa o oelulosa aminizada, y los 
grupos responsables de esta reducida combustibilidad parecen 
estar unidos a las fibras de celulosa por uniones químicas 
relativamente fuertes. Se ha encontrado igualmente que la re­
acción del cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio con 
los grupos amino primarios de la oelulosa aminizada tiene lu­
gar concurrentemente con reaociones del tetrakis-(hidroxime- 
til)-fosfonio con oompuestos poliamídicos del grupo consis­
tente en melamina, guanidina y urea, así como con reaociones 
del oloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio con tales com
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puestos poliamidioos y con formaldehido, cuando el compuesto 
poliamídioo o cuando éste y el formaldehido están en oontaoto 
con la celulosa aminizada durante su reacción con el cloruro 
de tetrakis-(hidroximetil)-fcsfonio.

En general, las fibras de celulosa aminizada conte­
niendo grupos amino primarios pueden ser convertidas en deri­
vados fibrosos de oelulosa que contienen átomos de fósforo y 
nitrógeno, haciéndolos reaccionar con cloruro de tetrakis- 
-(hidroximetil)-fosfonio. Son convertidas en derivados de oe­
lulosa que contienen átomos de fósforo y nitrógeno e impreg­
nados con un polímero de condensación, químicamente enlazado, 
de cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio y un compues­
to poliamídioo del grupo consistente en melamina, guanidina 
y urea, haciéndolas reaccionar con oloruro de tetrakia-(hi- 
droximetil)-fosfonio y el compuesto poliamídioo; y son con­
vertidas en derivados fibrosos de celulosa conteniendo áto­
mos de fósforo y nitrógeno, e impregnadas oon un polímero de 
condensación químicamente enlazado de oloruro de tetrakis- 
-(hidroximetil)-fosfonio y un tal compuesto poliamídioo y 
formaldehido, hadándolas reaccionar con un cloruro de tetra- 
kis-(hidroximetil)-fosfonio, el compuesto poliamídioo y for­
maldehido.

Por tanto, es posible convertir fibras de oelulosa 
en forma de fibras libres, materiales textiles o materiales 
textiles intermedios, en fibras que tienen propiedades espe­
ciales y un aspecto y tacto comparables a aquéllos de las fi­
bras de oelulosa aminizadas, pero que tienen menor combusti­
bilidad que tanto las fibras de oelulosa no modificadas como 
las fibras de celulosa aminizadas.

Los derivados de celulosa proporcionados por esta in-
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vención son relativamente duraderos, y el lavado y tratamien­
tos similares llevan a cabo cambios comparativamente peque­
ños en su resistencia a la combustión. Los derivados son paa*- 

ticulármente adecuados para usar en la producción de tejidos 
para usos militares y otros, donde se desea obtener ana baja 
combustibilidad.

Las fibras de celulosa aminizadas preferidas para la 
conversión mediante el presente prooeso oonsisten en fibras 
celulósicas de algodón aminoetilado, hiladas, per ejemplo, 
hilos de algodón, filamentos y tejidos que fueron aminoetila- 
dos antes o después del hilado, conteniendo aproximadamente 
de 0 .3  a 1 .5 % de nitrógeno.

La reacoión de las fibras de celulosa aminizada con 
el cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio solo, es con­
ducida, preferiblemente, por: impregnación de las fibras de 
celulosa con una solución acuosa que contiene aproximadamen­
te de 5 a 35 % de cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfo- 
nio; eliminando mecánicamente el liquido en exoeso y endure­
ciendo los tejidos impregnados a aproximadamente 8o a l6osc. 
durante, aproximadamente 4 a 30 minutos, utilizando los tiem­
pos más largos con las ttmperaturasmás bajas. Los reactivos 
no oombinados son preferiblemente eliminados de las fibras 
endurecidas mediante lavado con agua. La concentración del 
cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio en el líquido im­
pregnante acuoso y los tiempos de endurecimiento y temperatu­
ras pueden ser variadas ampliamente.

La reaoción de las fibras de celulosa aminizadas con­
currentemente con cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfo- 
nioy con un compuesto poliamidico, se lleva a cabo, prefe­
rentemente, por: disolviendo el compuesto poliamidico y apro-

- 8 -
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ximadamente 1 a 2 partas de cloruro de tetrakis- (hidroxime- 
til)-fosfonio por parte de grupo amido no substituido que 
presente el compuesto poliamídioo, en aproximadamente 3 a lo 
partes de agua por parte de peso total de compuesto pcliami- 
dioo y cloruro de fosfonio, por agitación de una mezcla del 
compuesto poliamídioo, el cloruro de foáfonio y agua aproxi­
madamente a 25 a 80SC.i impregnando las fibras de celulosa 
con la solución acuosa resultante y endureciendo los tejidos 
impregnados a aproximadamente 80 a 16osc., durante aproxima­
damente 4 a 30 minutos.

La reaooión de las fibras de celulosa aminizadas con­
currentemente con cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosio- 
nio, compuesto poliamídioo y formaldehido, se lleva a oabo, 
preferiblemente, por : mezclando oloruro de tetrakis-(hidro- 
ximetil)-fosfonio oon aproximadamente una parte igual de un 
prcduoto de reaooión parcial, aouosoluble, del compuesto po­
liamidico y formaldehido, disolviendo la mezcla resultante 
en un peso de agua aproximadamente igual al peso de la mez­
cla y templando la solución hasta que tiene una viscosidad 
ligeramente mayor que la del agua, impregnando la fibra de 
celulosa oon la solución así produoida, y endureciendo las 
fibras impregnadas a aproximadamente 80 a 160BC., durante a- 
proximadamente 4 a 30 minutos.

Puede utilizarse un compuesto de reaooión básica, a- 
ouosoluble, para neutralizar cualquier ácido clorhídrioo for­
mado durante la reaooión del cloruro de t e tr aki s - ( h i dr oxim e- 
til)-fosfonio oon un grupo amino o amido. Tal neutralización 
reduce la tendencia del ácido, de reducir la resistencia a 
la traoción de los derivados de celulosa fibrosos. La neutra­
lización se lleva a cabo preferiblemente mediante la utiliza-



oión de un carbonato acuosoluble tal oomo oarboimto sódico o 
de guanidina, o adicionando urea a la mezcla reacoional. La 
presencia de un ligero exceso de una base aouosoluble es ven­
tajosa por el heoho de que oataliza algunas de las reaccio-

5. nes descritas. La presencia de la urea es ventajosa por el
hecho de que ésta parece Reaccionar y resultar combinada quí­
micamente con los derivados de celulosa fibrosos, aumentando 
su contenido en nitrógeno y aumentando, por lo tanto, gene­
ralmente, su resistencia a la combustión.

C* Los siguientes ejemplos son proporcionados con el ob­
jeto de ilustrar la invenoión y debe entenderse que pueden 
llevarse a cabo varias variaciones.en les procesos específi­
cos dasoritos en los mismos, sin salirse del objeto de la in­
vención.

E J E M P L O  1,
Una composición de cloruro de tetrakis-(hidroxlmetil-)- 

-fosfonio y aproximadamente 3/3 parte de melamina se mezcla 
oon aproximadamente 1-1 /3  partes de agua. La mezola se agita 
durante unos 20 minutos a una temperatura de 8os a 90a c.,  

resultando una solución clara. El ácido clorhídrico formado 
durante la reacción se neutraliza adicionando carbonato oál- 
cioo hasta que la aotiviéad de producción de anhídrido carbó­
nico decreoe.

La solución clara, neutralizada, polimeriza casi in­
mediatamente. Después de endureoer a aproximadamente lies C* 
durante alrededor de una hora, la resina termoendurante re­
sultante es incombustible y contiene 1 2 .5 % de fósforo, 2 .2 1  

% de cloro y 24.1 % de nitrógeno.



E J E M P L O  2

Se agita una mezcla de cloruro de tetrakis-(hldroxi- 
metil)-foafonio y O . 3 parte de melamina oon aproximadamente 
3 .5 partea de agua a 653 C. haata que ae forma una solución 
clara. Se adiciona paulatinamente, agitando, carbonato sódi- 

5. oo en la soluoión tibia haata que la aotividad de producción
de anhídrido carbónico decrece. La solución resultante se 
mantiene clara al ser enfriada hasta la temperatura ambien­
te. Calentando una capa relativamente delgada de soluoión 
durante aproximadamente 10 minutos a unos 1303 C. se obtie- 

1 0. ne una resina termoendurente, incombustible y clara.
Después de permaneoer unas 24 horas a la temperatu­

ra ambiente, una porción de la solución clara contenida en 
un recipiente, en el oual aquélla presentaba una superficie 
relativamente pequeña en comparación con suvolümen, se con- 

15. vierte en un jarabe claro que ya no es soluble en agua.

E J E M P L O  3
Se mezcla una composición de cloruro de tetrakis-(hi- 

droximetil)-fosfonio y 0 .4  parte de melamina con aproximada­
mente 1 .5  partes de agua que contiene una pequeña cantidad 
da ácido acétioo y fosfato diamónico. La mazóla se agita du- 

20. rante unos 20 minutos a aproximadamente 803 a 903 c. resul­
tando una clara soluoión que contiene una pequeña cantidad 
de sólido en suspensión. El sólido se separa por centrifuga­
ción.

Calentando una capa delgada de esta clara solución 
25. durante 10 minutos a 1103 C. produce una resina substancial­

mente clara, insoluble en solución acuosa de formaldehído al 
15 %, en solución acuosa de hidróxido sódico al 20 % y en áoi



do acótico glaoial. La resina es incombustible.
Despula de permanecer anas 24 horas a la temperatu­

ra ambiente, la solución clara se geliza. El gel es endure­
cido a 110e C. durante 2 horas y produce una resina termoen- 

5. durante e incombustible que contiene 1 2 .5 % de fósforo y 21

% de nitrógeno.

E J E M P L O  4
Una mezola de cloruro de tetrakis-(hidroximetil)- 

-fosfonio y una parte de guanidina se agita con aproximada­
mente 2 partes de agua a aproximadamente 25s C. hasta que se 

1 0. obtiene una solución clara.
Despuós de unas 72 horas de permanecer a la tempera­

tura ambiente, la solución clara se convierte en un jarabe 
viscoso y claro que ya no es soluble en agua.

E J E M P L O  5
Se agita una mesóla de cloruro de tetrakis-(hidroxi- 

15. metil)-foafonio y aproximadamente una parte de ares, con u-
nas dos partes de agua a aproximadamente lOOe C. durante u- 
nos 15 minutos, y luego se endurece a 12oe C. durante 25 mi­
nutos. El producto resultante es un material acuosoluble, 
duro y claro.

E J E M P L O  6

20. Se incorpora cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fos-
fonio a aproximadamente una parte da una mezola de melamina 
y unos 3 mol de formaldehido, los cuales se han hecho reac­
cionar suficientemente, por calentamiento, para formar una 
mezola acuosoluble, y la composioión resultante se mezcla



oon aproximadamente 2 partes de agua. La mezcla acuosa re­
saltante es agitada a aproximadamente 6Os C. durante unos 15 
minutos, al oabo de cuyo tiempo se oonvierte en nna masa 
pastosa. Al ser calentada durante unos 30 minutos a aproxima- 
damente 802 C. a 902 C. y dejada reposar durante unas 24 ho­
ras a la temperatura ambiente, la mezcla pastosa descrita se 
oonvierte en un polímero insoluble en agua.

E J E M P L O  7
Se merceriza una tela de algodón estampada en una 

lejía de aproximadamente 20 %, se lava, se haoe pasar entre 
ollindBos estrujadoras y entonoes se moja oon una solución 
preparada mezclando cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-íos- 
fonio oon aproximadamente O.üt parte de una composición de 
melamina y formaldehído, los ouales se han heoho reaccionar 
parcialmente hasta que la mezcla es soluble en agua, y con 
aproximadamente 2 partes de agua. La tela impregnada se seca 
a 552 a 652 C. y es endureoida durante 4 minutos a 1502 C.

Despuós que la tala ha sido lavada con agua de gri­
fo, caliente, durante 10 minutos y seoada, resiste la prueba 
de llama a 1802 y no presenta envaramiento.

E J E M P L O  8

Se piroíuga una tela de algodón similar mediante el 
procedimiento descrito en el Ejemplo 7, exoepto en que se 
incluye aproximadamente 0.4 parte de urea por parte de clo­
ruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio en la soluoión oon 
la cual se impregna el algodón.

El gónero resulttante tiene una resistencia a la 
llama similar y es sólo ligeramente sensible.
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E J E M P L O 9
Se moja una tela de algodón estampada, con una solu­

ción neutra prepayada calentando ana mazóla de 6 partea de 
cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio con 2 partea de 
melamina y suficiente carbonato sódico para alcanzar un pg 7 . 
La tela mojada se seca primeramente a 708 c, y entonoes se 
endurece durante 4 minutos a 1506 0 .

Deapues de layado, el tejido resiste la prueba a la
llama de 1706.

15.

20.

25.

E J E M P L O  10
Una tela estampada, de algodón oon 80 hilos, es mer- 

cerizada en hidróxido sódico de aproximadamente 2o %, bien 
lavada, y entonoes se haoe pasar entre cilindros estrujado- 
res para eliminar el exceso de agua. Se moja con una solu­
ción consistente en una parte de oloruro da tetrakis-(hidro- 
ximetil)-fosfonio, unas 0 .8  parte de una mezola de melamina 
y formaldehído (previamente hecha reaccionar hasta producir 
una mezola aouosoluble), unas 0.4 partes de urea y unas 2 

partes en paso, de agua. La tela mojada, es seoada a 55e a 
656 C. y endurecida 4 minutos a 1506 0 .

Después de dos tratamientos con una solución de ige- 
pon T a 606 c. y un tratamiento ácido con silico fluoruro 
sódioo al 0 .0 2  %, el tejido resulta pirofugado.

El tejido tratado, antes y después del tratamiento 
con Igepon T, presenta resistencia al arrugado.

El tejido tratado se somete a la prueba de la llama 
vertioal antes y después del tratamiento con Igepon T. Antes 
de lavar, la longitud de desgarramiento después de la com­
bustión es de 3 .5/8", después de lavar, la longitud de des-



gairamiento despu.es de la oombustión es de 3 .13/16 .̂ No hay 
brille residual en ningún oaso. Considerando el peso del te­
jido, los anteriores valores quedan bien comprendidos dentro 
de los valores máximos recomendados por el cuerpo de inten- 

5. denoia del Ejército de los Estados unidos, para telas de al­
godón pirofugadas.

10.

15.

20.

25.

E J E M P L O  11
Uha solución acuosa aí 33 5$ de cloruro de tetrakis- 

-(hidroximetil)-fosfonio es aplioada mediante frotación so­
bre una tela de algodón altamente aminizada (preparada de a- 
cuerdo con el procedimiento de la patente norteamericana na 
2.4 5 9 .2 2 2 y con un contenido de 1 .6% de nitrógeno). La tela 
impregnada es endureoida a 117s a 120a C., durante 15 minu­
tos, lavada duraante 1 .1 /2 horas con agua de grifo, oaliente 
y secada.

Aunque el tejido tratado está envarado y acartonado, 
no está apreciablemente más envarado o más aoartonado que 
antes de la reacción con cloruro de tetrakis-(hidroximetil)- 
-fosfonio. El tejido tratado resiste la prueba de la llama 
al ángulo de 13os a 135s sin brillo residual. El tejido tra­
tado conserva su resistencia a la llama y a la incandescen­
cia después de una hora en una solución hirviante de 5 g. de 
escamas de jabón normal &.S.T.M. (D496-39) y 1 g. de carbo­
nato sódioo en §00 mm., de agua. Conserva, igualmente, su 
resistencia a la llama y a la incandescencia después de ser 
hervido durante 2 horas y 45 minutos en una soluoión acuosa 
de hidróxido sódico al 1 %.
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E J E M P L O  12
Un trozo de tejido aminizado (preparado de acuerdo 

con el procedimiento de la patente norteamericana ns 2459^222 , 
con un contenido de nitrógeno de 0.67 %) es impregnado con 
una solución preparada mezclando una composición de cloruro 

5. de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio y melamina en una rela­
ción de pesos de aproximadamente 2:1, con un peso aproxima­
damente igual de agua que contiene una pequeña cantidad de 
ácido acético, y agitando la mezcla durante unos 20 minutos 
a aproximadamente 806 a 906 C. El tejido impregnado es séca­

lo.  do a 806 c. y endurecido durante 5 minutos a 1506 c.

El tejido tratado resiste la prueba a la llama en 
ángulo de 1806 después de ser lavado durante media hora con 
agua caliente de grifo. Después de hervido durante media ho­
ra en una solución acuosa de hidróxido sódico al 1 %, resis- 

15. te la prueba de la llama a 1806 con una ligera combustión.

E J E M P L O  13
Un trozo de tejido aminizado (preparado de acuerdo 

con el procedimiento de la patente norteamericana ns 2459^22,
. con un contenido de 0.67 % de nitrógeno) es impregnado con

una solución preparada meciendo 2 partes de cloruro de te- 
20. trakis-(hidroximetil)-fosfonio con una parte de metilolmela-

mina y tres partes de agua a la temperatura ambiente. El te­
jido impregnado es secado a 656 0. y endurecido 4 minutos a 
1556 C.

El tejido resultante es completamente pirófugo. El 
25. tejido no arde aún después de hervir durante 30 minutos en

una solución de jabón al 1 % conteniendo 0.2 % de carbonato 
sódico.
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La invención, en su. esencialidad, podré ser desarro­
llada en otras variantes qu.e difieran en detalle de las in­
dicadas a título de ejemplos y a las cuales alcanzaré igual­
mente la protección que se recaba. Podrá, pues, llevarse a 
la práctica con los medios y aparatos más adecuados, por 
quedar todo óllo comprendido dentro del espíritu de las rei­
vindicaciones.

N 0 T A

Hecha la descripción del presente invento, se hace 
constar que la presente solicitud se acoge a los derechos de 
prioridad de las solicitudes de patente norteamericanas Se­
rial ne 283.743 y Serial na 283,744, del 22 de Abril de 1953 
y se declaran como nuevas y de propia invención las siguien­
tes reivindicaciones:

15.- Procedimiento para la fabricación de polímeros 
termoendurentes, aplicables para pirofugar materiales fibro­
sos, caracterizado porque comprende el hacer reaccionar un 
compuesto polifuncional que contiene grupos amino, hidroxil- 
fenólicos o acilo, con cloruro de tetrakis-(hidroximetil)- 
-fosfonio o con óxido de tris-(hidroximetil)-fosfina.

2&.- Procedimiento según la reivindicación 15, en el 
que la reacción se efectúa en medio acuoso.

35.- Procedimiento según una de las reivindicaciones 
1& o 25, en el que el compuesto polifuncional es melamina, 
guanidina o urea.

45.- Procedimiento según una de las reivindicaciones



5.

10.

15.

2 0.

25.

3 0 .

18 o 28, en el que el compuesto polifuncional es un derivado 
fibroso de celulosa que contiene grupos amino primarios.

5 8.- Procedimiento segdn la reivindicación 48, en el 
que el derivado fibroso de celulosa, comprende fibras de al­
godón aminoetiladas, hiladas.

6 8.- Procedimiento segdn una de las reivindicaciones 
4 & o en el que, en la composición reaccional se encuen­
tran presentes formaldehido y melamina, guanidina o urea.

78.- Procedimiento segdn la reivindicación 68, en el 
que el formaldehido es condensado con la melamina, guanidina 
o urea hasta obtener el condensado acuosoluble, y dicho con­
densado es puesto en contacto, entonces, con el derivado fi­
broso de celulosa y dicho cloruro de fosfonio u óxido de foa- 
fina.

8 8.- Procedimiento segdn una de las reivindicaciones 
18 a 3 8, en el que se agita una mezcla de 1 parte en peso de 
cloruro de tetrakis)-(hidroximetil)-fosfonio, 1/6 a 1/2 par­
te de melamina, guanidina o urea y 1 a 3 partes de agua a u- 
na temperatura de 508 a 1008 c. hasta que tiene lugar la po­
limerización.

98.- Procedimiento segdn una de las reivindicaciones 
precedentes, en el que el formaldehido es condensado con el 
compuesto polifuncional, antes de su reacción con el cloruro 
de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio o oon el óxido de tris- 
-(hidroximetil)-fosfina.

108.- procedimiento segdn la reivindicación 9 8, en 
el que se agita una mezcla de 1 parte de cloruro de tetra- 
kis-(hidroximetil)-fosfonio, 1/6 a 2/3 parte de una mezcla 
condensada parcialmente de formaldehido y melamina, guanidi­
na o urea y 1 a 3 partes de agua, a una temperatura de 508 a
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5.

1 0 .

15.

2 0.

25.

3 0 .

1006 c.y hasta que se produce la polimerización.
118-Procedimiento según una de las reivindicaciones 

18 a 38 y 88 a 108, en el que la reacción termina cuando se 
ha producido un material polimórico líquido.

128- Prodedimiento según una de las reivindicaciones 
la a 3& y 83 a 118, en el que la reacción se termina antes 
de que el material polimórico adquiera un estado de termoen- 
durecimiento, después de lo cual se impregna un material fi­
broso con una solución, suspensión o dispersión acuosa del 
material polimórico, el cual es, luego, endurecido, hasta el 
estado de termoendurecimiento.

138- Procedimiento según la reivindicación 128, en &  
que el material fibroso es un tejido de algodón mercerizado 
y lavado.

148- Procedimiento según una de las reivindicaciones 
precedentes, en el cual el compuesto polifuncíonal se hace 
reaccionar con cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio, 
neutralizándose el ácido clorhídrico producido, por medio de 
un compuesto de reacción básica y acuosoluble, después que 
la polimerización ha progresado a lo menos en parte.

158- Procedimiento según la reivindicación 148, en 
el que el compuesto de reacción básica y acuosoluble es un
carbonato o bicarbonato metálico alcalino.

168- Procedimiento según las reivindicaciones 13 a 
156, en el que el material fibroso pirofugado comprende un 
producto de reacción polimórico, de un compuesto polifunció- 
nal conteniendo grupos amino, hidroxilfenólicos o acilo y 
cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio u óxido de tris- 
-(hidroximetil)-fosfina.

178- Procedimiento según la reivindicación 168, en



-  2 0  -
& CBNTMÓS

i

5.

10.

15.

el que el material fibroso pirofugado comprende un producto 
reaccional polimérico, es también un producto reaocional po­
limérico del formaldehído.

18&- Procedimiento según una de las reivindicaciones 
16& y 17^, en el que el material fibroso pirofugado compren­
de un compuesto polifuncional consistente en melamina, gua­
ní dina o urea.

19&- Procedimiento según la reivindicación 1 6S, en áL 
que el material fibroso constituye el compuesto polifuncio- 
nal.

20§- Procedimiento para la fabricación de polímeros 
termoendurentes, aplicables para pircfugar materiales fibro­
sos.

Según se describe y reivindica en la presente memo­
ria descriptiva, que consta de veinte hojas, foliadas y es­
critas a máquina por una sola cara, acompañadas de la docu- 
mehtación reglamentaria.

Madrid, a 22 de Abril de 1953. 
ALBRIGHT & WILSON LTD.

p. a.

P P.
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