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MEMORIA DESCRIPTIVA

Objeto de esto invento son compuestos de fósforo hote- 

rooíclicos con un hotorociclo provisto do 8 miembros cíclicos, 

do la formula

R i__0

YX  ^OHg-O-HgC.
R2— \ H 2-CH-CO-N \-C0-CH-H2C^ 0— R'

í

O ^ ^ O — R';

(1)

-N N-CO-CL

\ c H 2 - 0 - H 2 c /

donde

^1' ^2^ R'l y R*2 ^.oM^an cada uno un radical alquílioo, 
halogonalquílico o alquonílico oon 4 átomos 
do oarbono a lo sumo cada uno; 

miontras que
donotan cada uno un radical metílico o, pro-X y X'
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forontomonto, un átomo do hidrógeno.
So profioron los compuostos do fósforo simétricos de 

la fórmula

donde

y X tionon el significado que ya so los ha atri­

buido.
Particular intorós presentan los compuostos do fós­

foro do la fórmula

B
R:

(3)

^CHg-O-HgC^
CH2-CH2-CO-N N-CO-CHp-HgC

\  /CH2-0-H2C^

/ y 'o— Ri

donde
R^ denota un radical metílico o otílioo.

So ha revolado sobre todo valioso ol compuesto do 
fósforo do la fórmula
H^C— 0' ^  0. n

%  /^ P  ^CHg-O-HgC, P
CHo-CH?-C0-N TT-CO-CHp-HsC ' 0.

\  /\ m 2-O-H2Cr

'___OH

H^C— 0 ufig—0A2

3 

.OH3

(4)

Los compuostqs do fósforo de la fórmula (1) so pro­
paran convoniontomonto haciendo reaccionar a tomporatura ele­
vada:

30.

a) 2 molos a lo menos do una amida do ácido fosfonocar- 

boxálico de la fórmula
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^2 ^ significado quo y-a so ha expuesto,
con

b) 4 molos a lo monos do formaldohido anhidro, 
on prosoncia do un catalizador ácido y ovontualmonto tam­
bién de un disolvonto orgánico inorto, on ausencia de agua.

Do la misma manora so obtionon asimismo los com­
puestos do fosforo de las fórmulas (2) a (4). En tal caso 

so hacen reaccionar preferentemente, on las condiciones 
indicadas, 2 molos a lo monos do una amida do ácido fos- 

fonocarboxílico do la fórmula (5) con 4 a 8 moles de for­
maldohido anhidro. Es convonionte entóneos omploar ol 
formaldohido anhidro en forma do paraformaldehido.

Para la preparación do los compuestos do fósforo 
de las fórmulas (l) a (4) so omploan do prcforoncia ami­
das de ácido fosfonocarboxálico do la fórmula

(6)
-CH— 00——NHp

dondo
y X tionon ol significado ya oxpuosto.

Particular intorós presentan las amidas do ácido 
fosfonocarboxílioo do la fórmula

(7) R3— 3

-....0 'C ' ..******0 0"""""NHg



donde

denota un radical metílico o etílico.

Para la preparación del compuesto do la fórmula 
(1), cspoclalmcnto idónoo, so omploa la amida do ácido 

5. 3-(dimotil-fosfono)-propiónico.
La reacción so llova a'cabo con vontaja a témpo­

ra tura olovada, do proforcncia a témporatura do 8o a 150& 
0. En calidad do catalizadores ácidos que son necosarios 

para esta roacción, so emplean los agentes desdobladoros 

10. do agua usuales, como por ejemplo, el ácido sulfúrico,

ol ácido fosfórico o, on particular, ol ácido p-tolucnsul- 

fónico. En ciertos casos resulta favorablo llevar a cabo 
la reacción en presencia do un disolvonto inerte respecto 
a los componentes do la roacción, como, por ejomplo, ben- 

15. cono, toluono, xileno o mctanol. Por otra parto, la
roacción puedo efectuarse también en la fusión, os decir, 
sin disolvente.

Las amidas do ácido fosfonocarboxílico do la fór­
mula (5) omploadas para la preparación do los compuestos 

20. do fósforo do las fórmulas (1) a (4) son ya conocidas y
pueden prepararse por métodos conocidos.

La reacción do las amidas do ácido fosfonocarboxí­
lico do la fórmula (5) con formaldohido transcurro verosí­
milmente pasando por dos o ovontualmonto tros otapas, on 

las cuales estas amidas do ácido fosfonocarboxílico so 
dimotilolan primoramonte on ol átomo de amidonitrógono y 
luego dos moléculas do estos compuestos dimotilólicos for­
man, con desdoblamiento do agua, un hotorociclo do ocho 
miembros:
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Rl— 0^

/
^ _ 0 ^ \ o H 2 - C H - C O - N ^  

(8 o) i

CH - 0

CHgOH

(1) + 2 HgO
Para la preparación de los compuestos de fósfo­

ro do las fórmulas (1) a (4) puedo procoderse también 
partiendo do 2 molos do los compuestos dimotilolados 
do la fórmula (5), disolviendo éstos on un disolvonto 
orgánico inorto y roalizando a tomperatura elevada, en 
presencia do un catalizador ácido, ol cierro del ani­
llo entro cada 2 moléculas do los compuestos dimotiló- 
licos, con desdoblamiento do agua.

El invonto atañe también a un procodimionto para 
la incombustibilización y ol antiarrugamionto do matoria- 
los de fibra celulósica, quo so caractoriza por aplicar- 
so a estos matorialos una preparación acuosa quo contieno



a lo monos un compuesto do fósforo de una de las fórmulas 
(l) a (4) y ovontualmonto un procondensado aminoplástico 
endureciblo, socarso a continuación los matorialos y somo- 
tórsolos a un tratamionto a temperatura olovada.

Para la incombustibilización y el antiarrugamion- 
to dol material toxtil colulósico, so emplean ospocialmon- 
to los compuestos do fósforo do la fórmula (1). Los com- 
puostos do fósforo do las fórmulas (2) y (3) gozan do pre­
ferencia, y ol procodimionto para la incombustibilización 
y ol antiarrugamionto tiono intorós muy cspocial cuando 
so omplea ol compuesto de la fórmula (4).

Es ventajoso que ol pH do las proparacionos acuo­
sas quo contienon los compuestos do la fórmula (l) sea 
inferior a 5, y on particular inforior a 3. Para lograr 
osto, so añadon a la preparación ácidos minóralos fuortos 
como ol ácido sulfúrico, ol ácido nítrico, ol ácido orto- 
fosfórico o el ácido clorhídrico. En lugar do los pro­
pios ácidos, y en particular dol ácido clorhídrico, puo- 
don omploarso también compuostos do los quo los ácidos 
rospoctivos so formon on ol agua con facilidad (por ojom- 
plo, aún sin calontamionto), por hidrólisis. Como ojomplos 
cabo señalar aquí el tricloruro do fósforo, ol pcntacloru- 
ro do fósforo, ol oxicloruro do fósforo, ol cloruro do 
tionilo, ol cloruro do sulfurilo, ol cloruro do tricianó- 
gono, ol cloruro do acótilo y ol cloruro do cloroacetilo. 
Estos compuostos dan on la hidrólisis productos do esci­
sión oxelusivamonte ácidos (por ojomplo, ácido cianúrico 
y ácido clorhídrico). Puedo sor pues ventajoso agregar, 
on lugar do uno do los ácidos fuortos que so han citado, 
las mezclas do ácido correspondientes a los produotos do



hidrólisis do uno do los compuestos que acaban do men­

cionarse, o soa, por ejemplo, on lugar dol ácido clorhí­

drico o dol ácido ortofosfórico solos, una mezcla do 
ácido clorhídrico y ácido ortofosfórico (do conveniencia 
on la proporción molecular do 5 : 1) quo correspondo al 
pontacloruro do fósforo.

Las proparacionos para la incombustibilización 
y ol antiarrugamionto puoden contonor también un catali­
zador ácido latente para la ocoloración dol endurecimien­
to dol precondcnsado aminoplástico cvontualmonto proson­
to y para la reticulación de los compuostos do la fór­
mula (1). En calidad de catalizadores ácidos latontos 
son utilizablcs los catalizadores conocidos para ol endu­
recimiento do aminoplastos sobre material celulósico; 
por ejemplo, ol cloruro do amonio, el dihidro-ortofosfato 
do amonio, el cloruro de magnesio, el nitrato de zinc, 
otcótora.

Además do los compuestos do la fórmula (l) y do 
los aditivos necesarios para ol ajusto dol pH, las pre­
paraciones utilizablcs sogán esto invonto pueden contener 
todavía otras matorias. La adición do procondonsados 

aminoplásticos os ventajoso para lograr un buen aprosto 
incombustibilizanto rosistonto al lavado, poro no resul­
ta noeosaria.

Por procondonsados aminoplásticos so entienden 
los productos do adición do formaldehido a nitrógeno mo- 
tilolablos. Cabo señalar las 1,3,5-ámino-triacinas, co­
mo las molaminas N-substituídas (por ejemplo, la N-butil- 
molamina), las N-trihalogon-motilmolaminas, lo mismo que 
la amolina, las guanaminas (por ojcmplo, la bonzoguana-



5.

10.

15.

20.

25.

30.

374625
mina, o la acotoguanamina) o también las diguanaminas. 
Ihtran además en cuonta: las alquil- o aril-urcas y 

-tiouroas, las alquilen-uroas o -diurcas (por ejemplo, 
otilonuroa, propilonurca o acctilendiuroa) o en particu­
lar la 4,5-dihidroximidazolidona-2 y los dorivados do 
olla (por ojomplo, la 4,5*-dihidroxiimidazolidona-2 subs­

tituida on la posición 4 junto al grupo hidroxílico con 

ol radical -CHgCHgCO-NH-CHgOH. So emplean con preferen­

cia los compuestos motilólicos do una urca, do una oti- 

lonuroa o do la molamina. Los productos más valiosos 
resultan por lo goneral de productos do la mayor metilo- 
lación posible. En calidad de procondonsados aminoplás- 
ticos son aptos tanto los aminoplastos procondonsados 
prodominantemente monomolocularos como los más altos.

También los oteros do estos procondonsados ami- 
noplásticos puodon omploarso junto con los compuestos 
do la fórmula (1). Son ventajosos, por ejemplo, los 
oteros do alcanolos (como ol motanol, ol otanol, el n-pro- 
panol, el isopropanol y ol n-butanol) o los pentanolos.
Sin ombargo, es conveniente que estos procondonsados ami- 
noplásticos soan solubles on agua, como, por ojomplo, ol 

ótor dimetílico do pontamotilolmclamina.
También puede ser vontajoso quo las preparaciones 

contengan un copolimorizado, obtcniblo por polimerización 
acuosa, do:

a) 0,25 a 10 % do una sal alcalinotórroa do un
ácido monocarboxílico alfa,bota- 
otilónicamonto insaturado,

b) 0,25 a 30 % do una N-mctilolamida o un N-motilola-
midoótor do un ácido monocarboxílico
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o dicarboxílico alfa,bota-ctilónica-' 
monto insaturado y

o) 99,5 a 60 % do otro compuesto, a lo monos, copo- 

limorizablo.

Estos copolimorizados y su preparación son igual- 

monto conocidos. Con ol omploo simultánoo do un copoli- 
morizado do esta índolo puedo influirso favorablomonte 
on la rosistoncia al desgarro y la resistencia al froto 
dol material fibroso tratado.

Otra adición que cabo citar, on muchos oasos von- 
tajosa, os un aprostanto ablandador, por ejomplo una emul­
sión acuosa do-poliotilono o do copolimorizado do otileno.

También puedo resultar convonionte ahadir a las 
preparaciones un omulgonto (por ejemplo, un omulgento no 
ionógono).

EL contenido do la preparación acuosa en compues­
to do la fórmula (1) se mido convenientemente do modo que 
so apliquo dol 10 al 28 % al material on tratamionto. En 
este punto hay que tenor on cuenta que los matorialos 

toxtilos corriontos on ol comorcio hechos do celulosa na­
tural o regenorada pueden absorber entro 50 y 120 = do 
una preparación acuosa. Normalmento, las proparacionos 
acuosas contionon do 100 a 500 g por litro, y proforonto- 
monto 250 a 400 g por litro, de compuesto do fósforo do 
la fórmula (l).

La cantidad dol aditivo quo so nocosita para 
ajustar la concentración do iones do hidrógeno a un índi­
co inferior a 5 dopondo dol pH quo so olija y do la natu­
raleza dol aditivo, por cuanto on ningún caso so puedo 
bajar de ciorto mínimo. Por lo goneral os recomendable
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cierto oxeeso sobro la cantidad mínima. Los excesos 

grandes no ofrecen ninguna ventaja y pueden incluso re­
sultar perjudiciales.

Si so añado todavía a la preparación un polimori- 
zado del tipo quo so ha oxpuosto, os ventajoso quo la 
adición so efectúo on cantidados poquoñas; por cjomplo 
1 a 10 % rospocto a la cantidad del compuesto do la fór­
mula (1). Lo mismo cabo decir de un oventual ablandador, 
para el quo las cantidados rospoctivas pueden sor igual­
mente do 1 a 10 %.

Las proparacionos so aplican a los materiales 
fibrosos celulósicos (por ejemplo, lino, algodón, soda 
artificial o lana celulósica) o también a mezclas do 
fibras do talos matorialos y ¿tros, como lana, fibras 
do poliamida o fibras de polioster, lo cual puede rea­
lizarse do manera ya conocida. Do preferencia so ac­
túa con genero on piezas y so impregnan estas en un 
fulard do la construcción corriente, quo so ha carga­
do con la preparación a la temperatura del ambionte.

EL material fibroso así impregnado debe luego 
socarso, lo cual se ofoctúa convenientemente a tempera­
turas hasta 1002 o, A continuación so lo someto a un 
tratamiento térmico soco, a tomporaturas suporiores a 
1002 o (por ejemplo, entre 130 y 2002 C y, proforontomon- 
to, entro 150 y 1802 c), cuya duraoión puedo sor tanto más 
breve cuanto más alta soa la temperatura. Esta duración 
del calentamiento os, por ejemplo, do 2 a 6 minutos a 
temperaturas do 150 a 1802C.

Cuando ol medio do reacción os fuortomonto áci­
do, rosulta convonionto un lavado ulterior con un agen-

... = 10 =
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te acoptor do ácido (do preferencia, solución acuosa 

do carbonato sódico), a temperatura, por ejemplo, do 403 
C hasta ol punto do ebullición y duranto 3 a 10 minutos.

Como ya so ha indicado, pueden por ol procodimion- 
to aquí expuosto obtenerso aprostos ignífugos y antiarru- 
gantos quo so consorvan on alto grado aún después do la­
vado ropotido o do limpieza química y quo no ocasionan 
ninguna merma intolerable de las propiedades mocánicas 
toxtilos del matorial tratado.

Una vontaja ospocial dol procodimionto aquí oxpuos- 
to os ol hecho do quo los matorialos do fibra celulósicos 
tratados resultan al mismo tiempo ignífugos o inarruga- 
blos aún sin ol empleo conjunto do procondonsados ami- 
nopídsticos. En particular, junto con ol apresto ig­
nífugo, so mojoran considerablemente las propiedades de 
arrugamiento on húmedo do los materiales do fibra trata­
dos. Asimismo puodo observarse una notable mejora dol 
ángulo do arrugamiento on soco.

Es además posible- incorporar los compuostos do 
fósforo do la fórmula (1) a la masa para hilar (por ejem­
plo, do 2 l/2-acotato do celulosa), siempre quo presonton 
solubilidad suficionto on los disolvontos orgánicos, co­
mo la acotona. La incorporación es simple, la hilatu­
ra no ofrece dificultados y los tejidos hochos do esto 
modo adquioron de modo soncillo protocción ignífuga.

En los ojomplos que siguen, on tanto no so indi­
que otra cosa, los porcentajes y las partos son unidades 
on poso. Los volúmenos so refieren a las partos on po­
so como el mililitro al gramo.

Ejemplo 1



1^ =

374
En un matraz agitador, provisto do rofrigorador 

de reflujo y termómetro intorno, so dopositan l8l par­
tes (l mol) do amida do ácido 3-(dimctilfosfono)-propió- 
nico, 120 partos (4 molos) do paraformaldohido, 700 ce 
do motanol como disolvente y 0,9 partos do ácido p-toluon- 
sulfónico como catalizador.

Be calienta esta mozcla hasta obullición y so la 
deja reaccionar así hasta que por medio del cromatogra- 
ma do capa delgada no puedo ya porcibirso amida do áci­
do 3-(dimotilfosfono)-propiónico. So filtra la mozcla 
roaccional todavía caliontc y so concontra ol filtrado 
on vacío y on baRo do María. Quoda como producto do la 
reacción un acoito viscoso, ligeramonto amarillento, 
que puedo emplearse sin más purificación. Rendimiento 
205 partos = 91,9 % do la tooría.

El producto do la reacción correspondo a la fór­
mula (4). Para purificarlo más, so lo diluyo con el 
mismo volumen do agua. A continuación so oxtrao durante 
72 horas con n-hoxano, lo que da principalmonto ol'com- 
puosto do la fórmula (5). Para mayor purificación to­
davía, so- destila ol producto do la roacción, con lo 
cual so rocogo la fracción principal entro 252 y 2602 C. 
Por medio do la ospoctroscopia do masas y la ospoctros- 
copia infrarroja puodc confirmarse la estructura do la 

fórmula (4).
Do manera análoga pueden dopurarso o identi­

ficarse también los compuestos do los ojomplos 2 a 7.
Ejemplo 2

En un matraz agitador do 500 volémonos, provisto 
do rofrigorador y termómotro, so caliontan a 1002C do



5.

10 .

15.

20.

25.

30.

374625
tomporatura interna, agitando, 181 partos (1 mol) do 

amida do ácido 3-(dimotilfosfono)-propiónico, 123 par­

tos (4 molos do CHgO) do' paraformallchido al 97,5 % y 
0,9 partos do monohidrato do ácido p-toluonsulfónico y 

so mantiono dicha tomporatura duranto 6 horas. Trans­
currido esto tiompo, ana muostra dol producto do la 

reacción indica on ol cromatograma do capa delgada que 
prácticamente toda la amida do ácido 3-(dimotilfosfono)- 

propiónico ha roaccionado. So enfría hasta 603 C, so 

anadón 300 partos de motanol y, con agitación rápida, 
se enfría hasta 15^ 0. A continuación se filtra para 

separar el paraformaldohido libro y se elimina ol mo­
tanol en vacío.

So obtionen 246 partos do un producto amarillen­
to límpido y poco viscoso, que corrospondo a la fórmula 

(4).
Ejemplo 3

En un matraz agitador do 5000 volámonos, provis­
to de rofrigorador y termómetro, so agitan duranto tros 
horas a temperatura de reflujo (1009 C) 1357,5 partos 
(7,5 molos) do amida do ácido 3-(dimotilfosfono)-propió- 
nico, 922,5 partos (30 molos) do paraformaldohido al 
97,5 % y 6,75 partos do monohidrato do ácido p-toluon- 
sulfónico on 1500 partos do toluono. A continuación so 
onfría hasta 603 C, so docanta el toluono, so añaden 1600 
partos do motanol, so onfría hasta 15^ C con agitación rá­
pida y so filtra para separar ol paraformaldohido libre. 
Luogo so olimina on vaoío ol motanol.

So obtionon 1830 partos do un producto amarillen­
to, límpido y poco viscoso, quo corrospondo a la fórmula (4).
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Ejomplo 4
En un matraz agitador do 500 volúmenes do capaci­

dad, provisto do tormómotro y rofrigorador do reflujo 
so mozclan 181 partos (1 mol) do amida do ácido 3-(di- 
mctilfosfono)-propiónico con 96 partes (3 molos) de pa- 
raformaldohido al 97,6 % y 0,6 partos do óxido do mag­
nesio y, agitando, se mantiene la temperatura interna 
a 1003 c duranto 30 minutos. Transcurrido osto tiempo, 
ol contenido do formaldohido combinado os do 48,4 par­

tos, lo quo correspondo a una formación do 80 % dol com­
puesto dimotilólico. El -CHgO total hallado asciendo a 
90 partos y ol CI^O libro hallado asciondo a 41,6 partos.

A continuación so agregan 6 partos do monohidra- 
to do ácido p-toluonsulfónico', so trata a 1003 c por 10 
horas más y so enfría. El -CI^O total hallado asciendo 
todavía a 51,5 partos y ol CI^O libro hallado asciendo 
todavía a 30 partos. Por consiguiente, no son ya porcop- 
tiblos 38,5 partos do CHgO (a causa dol cierro dol anillo), 
lo quo correspondo a una formación de 64 % dol producto 
do la fórmula (4).

So agita entonces el producto con 250 partos do 
motanol y so sopara por filtración ol paraformaldohido 
sobranto. Para torminar, so elimina ol motanol on va­
cío, a 45- C. El producto do roacción do la fórmula (5) 
os un jarabe amarillo y límpido, quo puedo considerarse 
como substancia activa al LOO %.

Ejomplo 5
En un matraz agitador do 200 volúmenes do capa­

cidad, provisto do tormómotro y rofrigorador do reflujo, 
so mozclan 139 partos (0,5 molos) do amida do ácido (bis-



2-clcrootil)-fosfonopropiónico con 61,5 partos (2 molos) 

do paraformaldohido al 97,5 % 0,5 partes do monohidrato 

do ácido p-toluonsulfónieo y 200 partos do tolueno y so 

trata la mezcla duranto 5 horas a 100^ C do temperatura 
interna. A continuación so enfría, so sopara ol tolueno 
y se agita el producto do la reacción con 250 partos do 
motanol. Se filtra para soparar ol paraformaldohido so­
brante y so olimina ol motanol en vacío, a 45^ C. En un 
aparato homogonoizador so lava ol residuo en 200 partos 
do agua y so lo ajusta a pH 6 con 30 partos do solución 
2-n do hidróxido sódico. Luego se le sopara do la fase 

acuosa, se lo vuelvo a rocogor on motanol y so clarifica 
por filtración, dospuos do lo cual so vuelvo a oliminar 
on vacío ol motanol.

So obtiono un jarabe amarillento que contieno 100

% do substancia activa. Esto producto do reacción co­
rrespondo a la fórmula

01-

Cl-CHg-CHgO

Do manera analoga se obtionon los productos do reac­
ción do las fórmulas:
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CH3 CH:

(li)
Ejomplo 6

En un matraz agitador do 500 volúmenes do capaci­
dad, provisto do termómetro y refrigerador do reflujo, so 
mezclan 116,5 partos (0,5 molos) de amida do ácido dialil- 
fosfono-propiónico, 61,5 partos (2 molos) de paraformaldc- 

hido al 97,5 %, 0,2 partes do hidroquinona, 0,5 partos do 
monohidrato do ácido p-toluonsulfónico y 200 partes do to­
lueno y so trata la mezcla a 1009 C do tomporatura intorna

!
duranto 10 horas. A continuación so enfría, so sopara ol
tolueno y so agita ol producto de la reacción con 250 par­
tos do motanol. So filtra para soparar el paraformaldchi- 
do sobrante y so elimina el motanol a 45^ C, en vacío. So 
obticnon 140 partos do un jarabe límpido, amarillento, quo 
puedo considerarse como substancia activa al 100 %. Esto 
producto contieno todavía 12 partos do CH2O total. Por 
filtración so retuvieron adomás 20 partos do paraformaldo- 
hido, do modo quo no son ya perceptibles 28 partos do 
CK>0. Esto correspondo a una formación do 93% dol produc­
to do la fórmula
CB^CH-CHgO

, ^CHgOHgC^ 
/  \  ^  ^

0 .. 0CH„-CK=CHr,

CHn=CH-CHp0 CHpCHpCON

'CHpOHgC /
N-OCCH^H^

(12)



Ejemplo 7

En un matraz agitador do 500 volámonos do capa­

cidad, provisto do tormómotro y refrigerador do roflujo, 
so mezclan 133 partos (0,5 moles) do amida de ácido 3-di- 
butilfosfonopropiónioo, 90,5 partos (0,5 molos) do ami­
da do ácido 3-dimotilfosfonopropiónico, 123 partos 
(4 molos) de paraformaldohido al 97,5 % y 1 parto de mo- 
nohidrato do ácido p-toluonsulfónico y se trata la mezcla 
a 1003 C do temperatura interna durante 10 horas. A 
continuación so enfría y so agita el producto do la roac- 
ción con 250 partes do motanol, dospuós do lo cual so so­
para por filtración el paraformaldohido sobrante. Para 
terminar, so elimina ol motanol en vacío y a 453 0. Se 
obtionon 275 partos de un producto siruposo, que contio-
no todavía 4 partos de CH 0 total y 5,6 partos do OBLO2 ¿
libro. El producto os una mozcla quo corrospondo en su 
mayor parto a la fórmula (13). poro quo además contiono 
todavía compuestos con -C^OH libro:

Con uno do los baños acuosos A a D do la tabla I 
quo siguo so fulardoa un tojido do algodón. La absorción 
de líquido asciendo al 80 %. So soca a temperatura do 
70 a 803 C y a continuación se endurece duranto 4 l/2 
minutos a 1603 C. So lava entóneos ol tojido duranto 20 
minutos y a tomporatura do obullición on una solución quo

(13)
Ejomplo 8



5 ^

10.

contieno por litro do agua 2 g do carbonato sódico an­

hidro, so enjuaga y so soca. Una parto dol tejido so 

hiervo por 5 voces y respectivamente 10 voces, durante 
30 minutos, on una solución quo contieno 2 g de carbona­
to sódico y 5 g de jabón por litro do agua ( = lavado 
SNV-4).

Cada una do las piezas do tejido so onsaya luego 
rospocto a la incombustibilidad, la rosistoncia al dos- 
garro y la rosistoncia al arrugamiento. Los resultados 
do estas pruebas están también comprendidos on la tabla 
I que sigUO

TABLA I

Bin tra- ' tratamiento con la propara-
Componente tamionto cion

A B c D

Producto según ol 
Ejemplo 2, g/l
Producto sogún ol 
Ejemplo 3, g/l

280

280

320

320

NH^CL g/l 4 4 4 4

pH de la preparación 2,2 2,5 2,2 2,5.

(i)Incomb u s tib ilidad'*-^
Después do lavado 
SNV-4 por 5 voces:

Tiempo do combustión ardo 0 0 0 0
(en segundos)

Tiempo do ignición 0 0 0 0
(en segundos)

Longitud do dosga- 10 11 10,5 9,5
rro (en cm) <



5.

10.

15.

20.

25.

30.

(continuación)

Componontc
Sin tra­
tamiento

tratamiento con la prepara­
ción

' A B C D

Dospuós do lavado 
SNV-4 por 10 vooos:

Tiempo do combustión 
(en sogundos)

ardo 0 0 0 0

Tiompo de ignición 
(on sogundos)

0 0 0 0

Longitud de desga­
rro (on cm)

11 14 11 10,5

Rosistoncla al arru­
gamiento
"Monsantobild"0  dos­
puós do lavado SNV-4 
por una voz

1 - 2 4 4 4 4

Angulo do arrugamien­

to (^)cn soco (]^-)

86 109 110 109 104

Rosistoncia al desga­
rro @

!

Urdimbro, % 100 85 94 86 89
Trama, % 100 53 64 60 64

Explicaciones do la tabla I

Ensayo vortical según DIN 53 906 
@  "Monsantobild" según AATCC 88A-1964T

Nota 5: buona inarrugabilidad; Nota 1 : mala 
inarrugabilidad

(3) Promodio de 10 modiciones
(4) Carga do rotura según SNV-98 461.
Con las preparaciones A a D se logra pues al 

tiompo incombustibilidad duradera y buen cfocto ina- 
rrugablo y olio sin adición de procondonsado amino-



plástico. La influencia Ao estos aprestos sobro las 

propiodades toxtilmocánicas dol tejido es insignifican­
te. Tampoco el tacto dol tojido así aprestado varía prác 
ticamente respecto al tacto dol tojido no tratado.

5. Ejemplo 9
So fulardoa un tejido de algodón con uno de los 

baños acuosos E a I do la tabla II que sigue. La absor­
ción do líquido os dol 80 %. So soca a 803 C y a conti­
nuación so endurece duranto 4 1/2 minutos a 1603 C. So 

10. lava luego el tojido a tomporatura do ebullición duran­
to 5 minutos on una solución que contiono por litro do 
agua 2 g do carbonato sódico anhidro, so enjuaga y so 
soca.

La concentración do las 'proparacionos E a I se 
15.^ oligo do modo quo ol baño contenga siompro 44,5 g do 

fósforo por litro.
Luogo se ensaya según la prueba vertical DIN 

53 906 la incombustibilidad do las divorsas piezas do 
. - tojido. Los resultados do estas pruobas están compon- 

20, - diados asimismo on la tabla II.

TABLA II

sin tra­
tamiento

Tratamiento con la preparación

Componente
irgo
fos­
foro

E F G H 1

Producto según ol Ejem­
plo 1, on g/1 13,9 320
Producto según ol Ejem­
plo 2, on g/1 13,9 320
{Producto según ol Ejem­
plo 4, on g/1 13,9 320



374 5
(continuación)

3in tra­
tamiento

Tratamiento con la preparación

Compononto
l ^ o
fos-
foro

E F & H 1

Producto sogún el Ejom- 
plo 6, en g/1
Producto sogún el Ejem­
plo 7, on g/1

11,3

11,7

395

380

Producto de condensa­
ción do 1 mol do p-tor- 
cinonilfonil y 9 molos 
de óxido do ctilono, 
en g.A 10

Acido fosfórico al 85% 
on g/L 30 30 30 30 30 30

Ondico do pH do la prepa­
ración

i

2,2 2,0 1,9 2,1 2,1

Incombustibilidad
Riompo do combustión 

(on segundos)
Longitud do desgarro 

(on cm)

ardo 0

12,3

0

9,6

0

11,3

0

10,8

0

11,6

Ejemplo 10

A la masa para hilar 2 1/2 acetato de celulosa 
se incorpora un producto do la fórmula (9) según el Ejem­
plo 5, que so halla en forma do líquido muy viscoso. La 

25. cantidad incorporada os del 30 % rospocto a la masa para
hilar. Las hojas preparadas con esta masa muestran gran 
incombustibilidad.

Con esta masa para hilar so prepara igualmontc 
un hilo sin fin quo luego se convierto en un tejido en 

30. forma do una "manga para modias". También este tejido



= 22 =

adquiero así buena incombustibilidad.

REIVINDICACIONES

5.

10.

15.

20*.

25.

30.

Descrito el objeto do la invonción so declaran nue­
vas las siguiontos reivindicaciones con prioridad do las 
solicitudes do patentes suizas núms. 18918/68 del 18 do 
diciembro do 1.968 y 16.863/69 del 13 do noviombro do 
1.969.

1. Procedimiento para la incombustibilización y 
el antiarrugamionto do matorialos do fibra celulósicos, 
caracterizado por aplicarse a estos materiales una prepa­
ración acuosa quo contonga a lo menos un compuesto do fós­
foro do la fórmula '

P*
0, D-R'\ /  1

/  \Rg-0 CHg-CH-CO-N
^ C H g - O - H g C ^  TP _
N N-CO-CH-BLC ' \)-R'

X ^ C H ^ - O - H g C ^  í.

donde
R^, Rg, R'^ y R'g roprosontan cada uno un radical al-

quílico, halogonalquílico o alquonílico con 
4 átomos do carbono a lo sumo cada uno, 

miontras que
X y X' roprosontan cada uno un radical metílico 

o, do preferencia, un átomo do hidrógeno, 
y ovontualmcnto un procondonsado aminoplástico ondurcci- 
blo, socarse a continuación los matorialos y sometérselos 
a un tratamiento a temperatura elevada.

2.- Procedimiento sogán la reivindicación 1, 
caracterizado por emplearse un compuesto do fósforo do la



formula

= 23 =

374^-25

5.

10.

15.

20,

25.

30.

Ri-o.,

A ^ H g - O - H g C ^
l*-0 \Hp-CH-C0-N N-CO-CH-HnC^ \-R,t i

dORdO

Rí y X tienen el significado que so ha expuesto 
on la reivindicación 1,

3.- Procedimiento según la reivindicación 2, 
caracterizada por omploarso un compuesto do fósforo do 
la fórmula

R3— 9. vOX M N
CH2-0-H2C^

R3-— 0 'CH2-CH2-C0-N̂  N-CO-CHg

dondo

R3 roprosonta un radical metílico o otílico.
4.- Procedimiento según la reivindicación 3, 

caracterizado por omploarso el compuesto do fósforo do 

la fórmula

y/ \H3C— 0 'CH2-CH2-CO-N
^OHg- .O-HpC\

Hg-O-HgC/
N-CO-CH2-H2

y .0— CHn

.JHn

5.- Procodimionto sogún una do las reivindicacio­

nes 1 a 4 caracterizado on que ol pH do la proparación os 
inforior a 5.

6.- Procodimionto sogún la reivindicación 5, 
caracterizado por ajustarso con ácido ortofosfórico el 
pH do la proparación.



. 7.- Procedimiento según una do las reivindicacio­
nes 1 a 6 caracterizado en que las preparaciones contionen 
do 100 a 500 g del compuesto do fósforo por litro.

8. - Procedimiento según una do las roivindicacio-
5. nos 1 a 7 caracterizado por socarse el material do fibra

a tomporaturas hasta 1003 C y somotórsolo a un tratamien­
to térmico a temperatura por encima do 1003 o.

9. - Procedimiento para la incombustibilización y 
el antiarrugamionto do materiales do fibra celulósicos.

10. Según so doscribo y reivindica en la presento mo-

mt
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