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MEMORIA DESCRIPTIVA

f
Objoto de esto invonto son compucstos de fésforo hote~
roefelicos con un hoterociclo provisto de 8 miembros efeclicos,

de la fdrmula _
Rq O 0 R’

Hp=0-HoC, //.\\
\\N-CO~CH~H20 0—R',
CHp=0~Hy G )

Ry—0 \\vﬁg—fﬂ—co-q\\

(1) X
donde ) i
Rys Roy R'y ¥ R'5 denotan cada uno un radieal alqu:flioo;
halogenalquilico o alguenflico con 4 dtomos
de carbono a lo sumo cada uho;
miontras quec

Xyx! donotan cada uno un radical metilico o preo~
!
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forontemonte, un dtomo do hidrdgeno.

So profioren los compucstos do fdsforo simdtricos do

la fdrmula

Rq 0 0 O—R
NS XY
Ry—0 \CH ~CH=CO-1 \N—CO-CH-H c 0—R!
1, 2 I 2 1
CH,~0~-H,C
dondo
R, ¥y X ticnon ¢l significado quc ya so los ha atri-
1 ¥

buido,
Particular intords prosentan los compuestos de fdés-

foro do la férmula

EREN Y | AN 3

] _O/P\ =050 /P\
3 CHp=CHy~CO-N N-CO-CH,~H,0 O—Rs
(3) CHp=-0-HyC-
donde
Ry donota un radical metilico o otilico. -

S¢ ha rcevolado sobre todo valioso ¢l compuesto de

fdsforo do la férmula

H,C—0 0 0 ___CH
3 \\\44? Q§§ //D -3
P CH,~0~H,C P
N 7 \N 7\
H30me0 Hy~CHp=C0-N ~C0~CHy~H, 0—CH;

(4) H2*O~H20

Los compuostos de £ésforo de la férmula (1) so pro-~
paran conveniontomontc.haciondo roaccionar a tomporatura clo-
vadas

a) 2 moles a lo mcnos do una amida dc dcido fosfonocar-

boxilico de la férmula
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Ro™0’ \CH2-GH-OO-—NH2 ' (5)

dond9 .
Ry s 32 y X tionon el significado guo ya sc ha cxpuosto,
con
b} 4 moles a lo monos do formaldchido anhidro,

on prosoncia do un catalizador dcido y ovontualmento tam-

bidn de un disolvente orgdnico inortc, con ausoncia de agua.
Do la misma mancra sc obtionen asimismo los com-

pucstos do fdsforo de las férmulas (2) a (4). En tal caso

so hacen roaccionar preforentemente, on las condiciones

indicadas; 2 molos & lo meonos do una amida do dcido fos-

fonocarbox{lico de la fdérmula (5) con 4 a 8 moles de for-

‘maldchido anhidro. Es convenionte ontoncos omplecar ol

formaldchido anhidro en forma dc paraformaldehido,
Para la preparacidn de los compucstos de f£3sforo
de lag fédrmulas (1) a (4) sc omplean do preforoncia ami~

das de geido fosfonocarboxilico de la fdrmula

Ry 0
© 1 \\\?449
Rl___o/ \CH2...GH_—CO—-N'H2
donde
Rl yX ticnon el significado ya expuosto.

Particular intords presentan las amidas deo dcido
fosfonocarbox{lico do la férmula

(7) R’S.....o 0
\/
P

Ry—-0 \CHQ—wCH2-CO—-NH2 '
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dondo
Ry denota un radical motilico o otilico.

Para la proparacidn del compucsio do la férmula
(1), ospecialmento idéneo, so cmplea la amida do dcido
3~(dimetil~Ffosfono)~propidnico.

Ia reaccidn so llova a cabo con vontaja a tompo-
ratura olovada, dc profercncia a temperatura do 80 a 1502
C. BEn calidad do catalizadoros dcidos que son nccosarios
para csta roaccién, s¢ omplcan los agentes desdobladores
do agua usuales, domo por ejemplo, ol deido sulfirico,

ol dcido fosfdrico o, on particular, ol dcido p-tolucnsul.
fénico. En cicrtos casos resulta favorablo llovar a cabo
la rcaccidén en presoncia de un disolvogto inerte respccto
a los componentes dc la reaccidn, como, por ejomplo, ben-
ccho, toluono, xileno o metanol. Por otra parto, la
roaccidn pucde ofcctuarse tambidn en la fusidn, es deeir,
gin disolvente.

Ias amidas dc dAcido fosfonocarboxilico de la fér-
mule (5) ompleadas para la proparacion do los compﬂestos
do fésforo do las férmulas (1) a (4) son ya conocidas y
pueden prepararsc por métodos conocidos.

Ta reaceidn do las amidas de dcido fosfonocarboxi-
lico do la férmula (5) con formaldchido transcurre vgrosi-
milmontce pasando por dos o oventualmonto trog otapas, on
las cualos estas amidas de dcido fosfonocarboxilico se
dimetilolan primoramontec cn ol.étomo de amidonitrdgeno y
lucgo dos moldculas do cstos compucstos dimotildlicos forw
man; con dosdoblamicnto do agua, un hoterociclo de ocho

micmbros:



10.

15,

20,

25.

30,

0 o\
K 4 e N \\p/

Ry 0 GH2-CH-OO—-N\ : } ‘eo”f"Hz < Nz ,
4 OH,=OH | HO~H,C v

(8a) (8b)

aad

Rl——o
CH,CH HOH»C 1
(8¢) 2 2 :

0

Ri":‘O,-\% Y | 0\ O=R',
. //ﬁ | ,,GHZ—O-Hzc\\ G//P::; )
Ri-”o \\0H2~GH-CO-N ’/y-co-?g;Hz '-R'z

CHy=0~H,C X'

(1) + 2 Hy0

Para la proparacidn de los compuestos de fisfo-
ro do las Térmulas (1) a (4) puedo procederse tambidn
partiondo dec 2 molos dc los compuestos dimotilolados
do la £érmula (5); disolviondo dstos on un disolvonte
orgdnico inorto y rocalizando a tomporatura olovada; cn
prescneia de un catalizador dcido, ol ciorre del ani-
1lo ontre cada 2 moldculas de los compuestos dimotild-
licos, con dosdoblamionto do ague.

El invonto atafic tambidn a un proccdimicnto para
la incombustibilizaeidn y ol antiarrugamionto de matoria-
los de fibra cecluldsica, que so caractoriza por aplicar-

S0 a cstos matorialos una proparacidn acuosa que contieno

0. 0-—R!
N meeeme, X
/ \cng—crz»co-n N-CO-CH-HQC/ \)—Rz

-—e
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a 10 menos un compuosto de fdsforo de una dc las féfﬁulas
(L) a (4) y ovontualmento un procondensado aminopldstico
endurecible, socarse a continuacidn los matorialcs y somo-
térsoles a un tratamionto a tomperatura clovada.

Para la incombustibilizacidn y ¢l antierrugamion-
to dol material toxtil ccluldsico, sc omplean ospecialmon-~
t0 los compucstos do fdsforo dec la férmula (1). Los com=
puostos de fdsforo do las fdrmulas (2) y (3) gozan de pro=-
ferencia, y ol procodimiento para la incombustibilizacidn
y ol antiarrugamionto tione intords muy cspocial cuando
8o omplea ol compuosto de la fdormula (4).

Es ventajoso que cl pH de las proparacioncs acuno-
sas quo contienon los compucstos do la férmula (1) soa
info?ior a 5, y on particular inforior a 3, DPara lograr
osto, so afiadon a la preparacidn dcidos minofalos fuertos
como el acido sulfurico, ol dcido nitricd; ol decido orto-~
fosfdrico o el acido clorhidrico. En lugar do los pro-
pilos decidos, y on particular dol dcido clorhidrico, puo-
don omploarsc tambidn compucstos do los quo los éoidos
rospoctivos so formen cn ol agua con facilidad (por ojom-
plo, ain sin calontamicnto), por hidrdlisis. Como ojomplos
cabo sofialar gqui ¢l tricloruro do fdésforo, ¢l pentacloru~
ro de fésforo, ol oxiclorurec deo fdsforo, ol cloruro do
tionilo, el cloruro do sulfurilo, ol cloruro dc triciand-
geno, el cloruro dc acotilo y ¢l cloruro do cloroacetilo,
BEstos compucstos dan on la hidrdlisis productos de osci-
sién oxclusivamonte dcidos (por ejomplo, dcido cianurico
y acido clorhfdrico). Pucdo sor pues vontajoso agregar,
cn lugar do uno do los decidos fuortos que so han citado,

las mozelas de deido correspondientos a los productos do
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hidrdlisis de uno de los compuostos quc acaban dec men=-
cionarse, o sca, por cjemplo, cn lugar deol deido clorhi-
drico o 4ol dcido ortofosfdrico solos, una mezcla 4o
doido clorhidrico y dcido ortofosfdrico (do convoniencia
on la proporeicn molecular de 5 : 1) quc corrcsponde al
pontacloruro de fésforo.

Ias preparacionos para la incombustibilizacidn
y 01 antiarrugamionto puoden contonor tambidén un cateli-
zador dcido latonto para la ccoloracidn del endurocimion-
t0 del precondcnsado aminopldstico eventualmontc proson-
tc y para la roticulacidn dec los compuostos de la f£or-
male (1), En calidad dc catalizadores dcidos latentos
gon utilizablos los catalizadoros conocidos para ol ondu~
recimicnto de aminoplastos sgobrc matorial coluldsico;
por ejomplo, el cloruro dc amonio, ¢l dihidro~ortofosfato
de amonio, cl éloruro de magnesio, ¢l nitrato de zine,
etcétora,

Ademds do los compucstos de la férmula (1) y de
los aditivos necosarios para cl ajusto del pH, las pro-—
paracionos utilizables sogun esto invento puoden contoner
todavia otras materias., Ia adicidn do precondonsados
aminoplésticos ocs ventajoso para lograr un buen aprosto
incombusgtibilizante rosistonto al 1avado; pero no resul-
ta nocosaria. '

Por procondonsados aminopldsticos so ontionden
los productos de adicidn de formaldehido a nitrdgono mo-
tilolablos., Cebo sofialar las 1,3,5-amino-triacinas, co-
mo las molaminas N-substituidas (por cjemplo, la N-butil-
molamina), las N-trihalogon—motilmclaminas; lo mismo que

la amolina, las guanaminas (por ¢jemplo, la benzoguana-
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mina; o la acctoguanamina) o tambidn las diguanaminas.
Entran ademds cn cuonta: las alguil- o aril-urcas y
~tiourcas, las alguilcen-uroas o —diurcas (por ejemplo,
otilcnurea; propilchurca o acctilendiurea) o can particu-
lar la 4;5~dihidroximidazolidona~2 y los dorivados do
clla (por cjemplo, la 4,5-dihidroxiimidazolidona-2 subs—
titufda on la posicidn 4 junto al grupo hidroxflico con
el radical -CH20H2CO—NH-CH20H. Sc omplean con prefoercn—
cia los compucstos mctildlicos dec una urca, dc una cti-
lonurca o do la melamina, Los productos mds valiosos
resultan poxr lo goneral de productos do la mayor metilo-
lacidn posiblo. En calidad de precondonsados aminoplds—
ticos son aptos tanto los aminoplastos precondonsados
prodominantemonto monomolocula}os como los mds altos.

Tambidn los éteres de estos precondensados ami~
nopldsticos pucden omploarse junto con 1os compucstos
de la férmula (1). Son ventajosos, por ojomplo, los
dtores de alcanoles (como ol motanol, ol ctanol, 0l n—-pro-
panol, el isopropanol y cl n-butanol) o los pentanolos.
S8in ombargo, es conveniente que ostos precondonsados'ami—
nopldsticos soan solubles ch agua, como, por ¢jomplo, ol
étor dimetilico de pentametilolmelamina.

Tambidn pucde scor vontajoso quo las preparacioncs
contoengan un copolimorizado, obtenible por polimerizacidn
acuosa, do:

a) 0,25 a 10 % dc una sal alcalinotdrroa do un
dcido monocarboxilico alfa,bota~
etildnicamento insaturado;

b) 0,25 a 30 % dc una Ne-mctilolamida o un N-mctilola-

midodtor de un dcido monoecarboxilico
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o dicarboxilico alfa,bota-otiiénicé;{
mento insaturado y

e) 99,5 a 60 % do otro compuesto, a lo monos, COpo-
limerizablo.

Bstos copolimerizados y su preparacidm son igual-
montc conocidos, Con 6l empleo simultdnoo de un copoli~-
morizado de csta Indole puede influirsc favorablomento
cn la reosistencia al desgarro y la resistoncia al froto
dol material fibroso tratado. A

Otra adicidn que cabe citar, cn muchos cagos von-
tajosa, cs un aprostantoc ablandador, por ojomplo una omul-
sidn acuosa do- poliotileno o do copolimorizado de etileno.

Tambidn puodo rosultar convoniegte afiadir a las
preparacionos un cmulgente (por cjomplo, un omulgentc no
iondgeno).

El coptonido de la preparacidn acuosa cn compucs-—
to de la férmula (1) se mide convenicntemente de modo que
se apliquo del 10 al 28 % al material on tratamionto, En
catc punto hay que tener on cuonta que los matorialos
toxtiles corriecntes on ol comercio hochos de celulosa na—
tural o regencrada puedon absorber cntre 50 y 120 = do
una preparacidn acuose. Normalmento, las proparacioncs
acnosas contionon do 100 a 500 g por litro, y proferonto-
mento 250 a 400 g por litro, dc compucsto de fdsforo de
la férmula (1).

Ia cantidad dol aditivoe quo sc nocesita para
ajustar la concontracidn de iones do hidrdgeno a un indi-
co inferior a 5 doponde dol pH que se clija y de la natu-—
raleza dol aditivo, por cuanto cn ningdn caso so pucde

bajar de ciorto minimo. Por lo goneral cs rccomendablo
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cicrto oxceso sobro la cantidad minima. Ios oxcosos

grandecs no ofrecccn ninguna ventaja y pucdcn incluso re-
sultar perjudicialcs.

5i sc afiade todavia a la proparacidn un polimori-
zado del tipo guo sc ha oxpuosto, cs ventajoso que la
adicidn sc cfcetio on cantidades pequofias; por ¢jomplo
1 a 10 % rospceto a la cantidad dol compucsto de la fér-'
mula (1). ILo mismo cabe doeir de un oventual ablandador,
para ol quec las cantidados rospoctivas pucdon sor igual-
monte de 1 a 10 %,

Ias proparacionos so aplican a los matorialcs
fibrosos coluldsicos (por ¢jomplo, lino, algoddn, soda
artificial o lana ccluldsica) o ta@bién a mczglas de
fibras d¢ talos matoriales y 6tros? como lana, fibras
do poliamida o fibras dc polidster, lo cual pucde rea-
lizarse dc manocra ya conccida. De preforencic so ac-
tia con género on piczas y so impregnan dstas cn un
fulard do la construccidn corriente, que sc ha carga-
do con la preparacidn a la tomperatura del ambionte.

El matorial fibroso asi improcgnado dcbe luego
soccarso, 1o cual sc cfoctia convenicntemente a tempora-
turas hasta 1002 C. A continuacidn so lc someto a un
tratamicnto térmico‘scco, a tomporaturas supcriorcs a
1002 ¢ (por cjemplo, ontre 130 y 200¢ C y, preforcntemon-
te, ontro 150 y 180° (), cuya duracidn pucde sor tanto mds
brove cuanto mds a;ta soa la tompgratura, Bsta duracidn
del calentamicnto cs, por cjomplo, do 2 a 6 minutos a
tomperaturas de 150 a 1802C.

Cuando ol medio dc rcaceidn os fucrtomente dei~

do, rosulta convecnicnte un lavado ulterior con un agcn-



to aceptor dc acido (de prcfercncia; solucidn acuosa

de earbonato sddico), a temperatura, por ¢jomplo, de 4092

¢ hasta ol punto do cbullicidn y dnsante 3 a 10 minutos.

' Como ya sc¢ ha indicado, pucden por ¢l procodimionm
5, to agui cxpuosto obtcnorsc aprostos ignifugos y antiarru-

gantos quo so consorvan on alto grado aun despuds do la-

vado repetido o de limpioza quimica y quec no ocasionan

ninguna mcrma intolerable do lasg propiocdades mocdnicas

textiles del material tratado.

10, Una vontaja especial del procodimionto agqui oxpuos=—
to os ¢l hecho de que log materiales dc fibra celuldsicos
tratados rosultan al mismo tiempo ignifugos ¢ inarruga-
blog atn sin ¢l cmpleo conjunto de precondonsados ami~
nopldsticos. IEn particular, junto con ¢l aprecsto ig-

15. nifugo, so mqjoran considcrablemonte lasg propicdades do
arrugamionto on himcdo do los materiales de Tibra trata-
dog. Asimismo puocdo obscrvarse una notable mejora dol
dngulo de arrugamionto on smcco.

s adomds posible: incorporar los compucstos de

20. fésforo do la formule (1) a la masa para hilar (por cjom~
plo, dc 2 1/2-acctato do cclulosa), siemprc que presenton
golubilidad suficicnto cn los disolventos grgénicos, co=-
mo la acotona. Ia incorporacidn cs simple, la hilatu-
ra no ofrcece dificultades y los tejidos hechos de csto

25, modo adquicren de modo soncillo protoceidn ignifuga.

IEn los ojomplos quo gigucn, con tanto no so indi-
que otra cosa, los porcentajes y las partes son unidades
ch poso. Ios volimenos so roficren a las partos on po-

go como cl mililitro al gramo,

30. Ejomplo 1
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En un matraz agitador, provisto do rofrigorador

de rofiujo y tormdmetro intorno, so dopositan 181 par—

tes (1 mol) do amide de deido 3~(dimetilfosfono)=~propid—
nico, 120 partos (4 moles) do paraformaldohido, 700 cc

dc metanol como disolvente y 0,9 partes do deido p~toluch-
sulfdénico como catalizador,

Sc calicnta csta mozcla hastae obullicidn y so la
deja roaccionar asi hasta que por moedio del cromatogra-
ma de capa delgada no pucde ya percibirsc amida de dci-
do 3~-(dimotilfosfono)-propidnico. Sc filtra la mozcla
roaccional todavia calionte y so concentra ol filtrado
on vacio y cn bafio de Maria. Queda como producto do la
roaccidn un acecitc viscoso, ligoramconto amarillento,
que pucde omploarsc sin mas périficacién. ‘Rondimicnto
205 partes = 91,9 % de la toorfa.

El producto de la reacc;én correspondo a la for-
mala (4). Para purificarlo mds, sc le diluyo con ol
mismo volumen do azua. A continuacidn sc oxtrac durantc
72 horas con n~hoxano, lo quc da principalmentc ol com~
puosto dc la férmula (5). Para mayor purifigacién to-
davia; so dostilae ol producto do la recaccidn, con 1o
cual s¢ rocoge la fraccidn principal cntre 252 y 2602 C.
Por modio de la espoctroscopia dc masag y la ospoctros-
copia infrarroja pucdc confirmarsc la cstructura do la
férmule (4).

Do manora afidloga pucden dopurarse ¢ identie
ficarse tambidn los compucstos de log cjomplos 2 a 7.

Ejomplo 2
En un matraz agitador de 500 volumenes, provisto

do rofrigorador y termdmotro, sc caliontan a 1002C de
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tomporatursa in‘borna; agitando, 181 partes (l'mol) do
amida do dcido 3-(dimotilfosfono)-propidnico, 1?3 par-
tos (4 molcs do CH,0) do paraformallchido al 97,5 % ¥
0;9 partos do monohidrato de dcido p-toluonsulfdénico y
sc mantione dicha tomperatura duranto 6 horas. Trans-
currido csto ticmpo; una mucstra dol producto do la
rcaccidn indica on ¢l cromatograme de capa delgada que
pridcticamentce toda la amida de deide 3~(dimotilfosfono)-
propionico ha roaccionado. So'onfria hasta 602 C, sg
afiaden 300 partos de metanol y, con agitacidn répida,
sc cnfria hasta 152 G, A continuacidn sc filtra para
scparar ¢l paraformaldehido libre y sc¢ climina ol mo-

tanol cn vaeio.
Sc obtioncn 24€ partes de un producto amarillon-

to limpido y poco vigcoso, que corrcsponde a la £érmula
(4).
Ejomplo 3

En un matraz agitador dc 5000 volimones, provise
to de rofrigerador y termdmetro, sc agitan dgranto tros
horas a temporatura de reflujo (1002 ¢) 1357,5 partes
(7,5'molo§) do amida do dcido 3-(dimctilfosfonc)-propid—
nico, 922,5 partos (30 moles) do paraformaldchido al
97,5 % y 6;75 partos de monohidrato de dcido p-toluon-
sulfénico on 1500 partos de toluono., A continuacidn sc
cnfria hasta 602 q; so docanta cl tolucno; sc afladon 1600
partes do motanol, sc onfria hasta 152 € con agitacidn ra-
pida y so filtra para scparar ol paraformaldchido libre.
Inogo o olimina on vacfo ol motanol.

Sc obticnen 1830 partes do un producto amarillone

to, 1impido y poco viscoso, quo corrosponde a la férmula (4).
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Ejomplo 4

En un matraz agitador de 500 volumecnos do capaci-—
dad; provisto do tormdémetro y rofrigorador do reflujo
86 mozelan 181 partos (1 mol) do amida do deido 3~-(di-
motilfosfono)-propiégico con 96 partes (3 moles) de pa-
raformaldohido al 97,6 % y 0,6 partcs do dxido dc mag-
nesio y, agitando, sc manticne la temperatura interna .

a 1002 ¢ duranto 30 minutos. Transcurrido osto ticmpo,
0l contonido dc formaldchido combinado os do 48,4 par—
tos, lo quo corrcsponde a una formacidn de 80 % del com-
pucsto dimetildlico. EL —-CH,0 total hallado asgicndo a
90 partos y ol COH,0 libre hallado ascicndo a 41,6 partes.

A continuacidn s¢ agrogan 6 partcs de monohidra-
to do deido p-toluonsulfdnico, sc trata a 1002 ¢ por 10
horas mds y sc cnfria. El ~CH,O total hallado ascicnde
todavia a 51,5 partes y ol CH,0 libro hallado ascicndo
todavia a'30 partes. Por consiguicnte, no son ya perccp-
tiblos 38,5 partos do CH,0 (a causa decl ciorro del anillo),
10 que correspondc a una formacidn de 64 % dol producto
de la fdérmula (4).

S¢ agita cntoncos ol producto con 250 partos de
metanol y sc sopara por filtracidn ¢l paraformaldchido
sob?anto. Para torminar, sc¢ climina ¢l metanol con va-
cio, 2 452 ¢. EL producto dc roaceidn dc la férmula (5)
cs un jarabe amarillo y limpido, que pucdo consgiderarse
como substancia activa al L00 %.

| Ejomplo 5

En un matraz agitador do 200 volumencs dc capo-

cidad, provisto do tormégotro ¥ rofrigorador do roflujo:

s¢ mozclan 139 partes (0,5 molos) do amida do dcido (bis-
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2wolcorootil )~fosfonopropidnico con 61,5 partes (2 moles)

X
I -
),\'\\xu‘ﬁ-,

e f

e

do parafornaldchido al 97,5 % 0,5 partes dc monohidrato
do deido p-tolucnsulfdnieo y 200 partos de tolucno y sc
trata la mezela duranto 5 horas a 1002 C dc temperatura
5. intorna. A continuacidn so cnfria, sc scpara cl tolucno

y sc agita ol producto do la roaccidn con 250 partos do
motanol. Sc filtra para scparar cl paraformaldchido so-
branto y so olimina ol metanol cn vacio, a 452 C. En un
aparato homogencizador sc lava ol residuo cn 200 partos

10. do agua y s0 1o ajusta a pH 6 con 30 partes dec solucidn
2~n do hidrdxido sddico, Imego sc lc scpara de la fasc
acnosa, 8¢ 1o vuclve a rocuger ch motanol y sc clarifica
por filtracidn, dospuce de l.o cual s¢ vuolve a oliminar
on vacio ol motanol.

15, , So obtione un jarabe amarillonto que contione 100
% do substancia activa. Bsto producto de reaceidn co-
rrosponde a la fdrmula

01-CE,~CH,0 9 OCHy~CHp=C1

V4 ° /
\c HyOH,,C \ \P
20,  CO1~CH,~CH,O HoCH,CON -oc-OHgﬁgc/ \OCH2~CH2~01

HoOHC
(9) 2-h2

De mancra andloga sc obtionon 1os productos do roace
cidn de las férmulas:
C4H9O. 0 0. 0oC,H
25 7 i \\\ <k
, \ B, 0H,0 i3

CHoOH,C
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CHA0 0
3\,//
// S /SHp0Hy0
CHy0"  “CHy~CH-CO-N Nnc~0H-P20
\\UH20H2
CH3 CH3
(1L)
Ejomplo 6

En un matraz agitador do 500 voldmencs do capac1-
dad, prov1sto de tcrmomotro Yy rofrlgorador de reflujo, sc
mezcelan 116,5 partgs (9,5 molos) dc amida do dcido dialil-
fosfono-prgpiégicg, 61,5 partes (2 molos) do paraformalde-
hido al 97,5 %, 0,2 partcs do hidroquinona, 0,5 partos do
monohidrato de deido p-tolucnsulfdnico y 200 partcs do to-
lucno y so trata la mezela a 100° C dc tompcratura interna
duranto 10 horas. A contlnua01on so ecnfria, so scpara ol
toluono y sc¢ agita ¢l producto de la recaccidén con 250 par-
tos de motanol. So filtra para scparar ¢l paraformaldchi-
do sobrante y so climina cl motanol a 452 C, cn vacfo. B¢
obticnon 140 partes de un jardbc.limpido, amarillento, quo
pucde considerarsc como substancia activa al 100 %. ‘Este
producto conticnc todavia 12 partes do CH,0 total. Por
filtpacién se rotuvicron adomas 20 partos de paraformaldo-
hido, d¢ modo quc no son ya perceptibles 28 partes de
CH,0. Estc corrospondc a una formacidn de 93% dol produc—

to do la férmula

GH2=CH-CH20\\é4¢9 Q§§§//QCH2—CH=CH2

GH OHAC
//'\\ 242 \\ c// \\D
CHQzCH-CHEO CH20H200N N—OCCHéHz CH2~CH;CH2

“CH, 0H,C
(12)
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Ejomplo 7

IEn un matraz agitador de 500 voldmenos dc ezpa-

cidad, provisto Go tormégotro y refrigerador de roflujo;
s¢ mozelan 133 partcs {O,B‘molos) de amida de deido 3=di-
butilfosfonopropidnico, 90,5 partos (0,5 moles) do ami-
da de deido 3~dimctilfosfonopropi5n§co; 123 partos

(4 molos) dc paraformaldehido al 97,5 % y 1 parto dc mo-
nohidrato do deido p~tolucnsulfdnico y sc trata la mozcla
a 1002 ¢ Gdc tomperatura interna durante 10 horas. A
continuacidn se cnfria y so agita ¢l producto de la roace
cidn con 250 partcs do motanol, dospuds de lo cual so so-
para por filtracidn ol paraformaldchido sobrantc. Para
torminar, so climina ¢l mctanol cn vacio y a 452 €, sc
obticnen 275 partos dc un producto siyuposo, que contio-
no todavia 4 partes de CHQO total y 5,6 partos dc CH,0
libro., El prodwcto cs una mezela que corrosponde on su
mayor parte a la férmula (13}, poro que ademds conticne

todavia compuostos con ~CH,0H libro:

CH30 0 0 0C, Hg
\ Y/ 4 Q%FK/
B 2080 A

7
CH30 \CHQCHQCO—N N-0C-CH,HyC 00, Hg
CHp OH,C
(13)
Ejomplo 8

Con uno do los bafios acuosos A a D de la tabla I
que siguoc so fulardca un tojido do algoddn. Ia absorcidn
de liguido asciocnde 2l 80 4. So scca a tomperatura de
70 o 802 € y a continuacidn sc cndurcce duranto 4 1/2
minntos a 1602 ¢, S¢ lava cntoncos ¢l tojido duranto 20

minntos y a temporatura do cbullicidn on una solucidn que
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contionoe por litro dc agna 2 g dc carboncto sddico an-

hidro, sc¢ cnjuaga y sc soca. Una parte dol tojido sc

hicrve por 5 voecs y roespecthivamento 10 voces, durante

30 minutos, on una solucidn quo counticne 2 g dc carbona-—

to sddico y 5 g de jabdn por litro do agua ( = lavadc

STV-4),

Cada una do las picgzas do tojido so onsaya lucgo

respecto a la incombustibilidad, la rosistoncia al dos-
garro y la resistoncia al arrugamicnto.

do cstas prucbas cstdn tambidn comprondidos cn la tabla

Los resultadog

T quo siguo
TABLA T
Sin tra- tratamiento -con la propara-~
Componentc tamicnto cidn
A B C D
Producto segin ol
Ejomplo 2, z/1 280 320
Productoc segun ol
Ejemplo 3, &/1 280 320
NH, CT g/1 4 4 4 4
PH de la preparacidn 2,2 2,5 2,2 2,5
IncombustibilidadCi)
Despuds de lavado
SNV-4 por 5 veceos:
Tiompo de combustidn ardoe 0} 0 0 0
(cn scgundos)
Tiompo de ignicidn 0 0 0 0
(cn sogundos) ' .
Longitud de dosga-— 10 11 10,5 9,5

rro (en cm)

S em

v o Swd Al et At

o o m—
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(continuaeidn)
Sin tra- | trgtamionto con la prepara-
Componentc . {tamionto | cion _
' A B ¢ D
Dospuds de lavado
SNV-4 por 1Q vecos:
TMompo dc combustidy ardo 0 0 0 0
(en sogundos)
Tiempo de ignicidn 0 0 o} 0
(on sogundos)
TLongitud de desga- 11 14 11 10,5
rro (on cm)
Rogistoncia al arru-
gamicnto
"Mgnsantdbild"(:)dos~ '
puds de lavado SNV~-4 l -2 4 4 4 4

por una vez

Angulc do arrugamion- 86 109 110 109 104

o @on sceo (jtg)

Reosisgteneia al desga-

ero @

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

Explicaciones dec la tabla I
(:) Ensayo vortical scgun DIN 53 906
(®  “Monsantobild" sogin AATCC 88A-1964T

Nota 5: buocne inarrugebilidad; Nota 1 ¢ mala

inarrugabilidad
CD Promodio de 10 medicioncs
C) Carga do rotura sogin SNV-98 461,
Con las proparacionos A a D sc logra pucs al
tiompo incombustibilidad duradera y buen cfocto ina-

rrugablo y ollo sin adicidn de procondonsado amino=

-
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pldstico. Ie influcncia do cstos aprestos sobre las
propiocdadeos toxtilmocdnicas dol tejido cs insignifican~-
te. Tampoco ¢l tacto dol tojido asf aprestado veria prdc-
ticamente respecto al tacto del tojido no tratado,

Ejemplo 9

Se¢ fulardea un tejido dc algoddn con uno de los
bafios acuosos Ea I do la tabla IT que sigue. Ia absor-
cidn de 1fquido os dol 80 %, 8¢ scca a 802 ¢ y a conti-
nuacidén sc endurece duranto 4 1/2 minutos a 160° ¢. Se
lava lucgo ol tojido a temporatura do cbullicidn duran—
tc 5 minutos on una solucidn que conticne por litro do
agua 2 g de carbonato sddico anhidro, sc cnjuaga y 0
sceca,

Ie concchtracidn de las'proparacionos Ealsc
eligo de modo que ol baflo contenga.siompro 44,5 g do
fésforo por litro. |

Iucgo sge¢ cnsaya scgin la prucba vortical DIN
53 906 la incombustibilidad de las diversas piczas de

tojido. Ios rcsultados dc cstas pruobas ostdn compch-

26, -+ diados asimismo cn la tabla II,
TABLA IT
sin tra~ |[Tratamionto con la proparacidn
tamicnto
a/o ,E'to
Compononto fog~ E F G H
foro
Producto scgin ol Ejom- ‘.
plo 1, on g/l 13,9 320
Producto scgun ¢l Ejom— ‘
ple 2, on g/l 13,9 320
Producto segun ol Ejom- ‘ .
plo 4, on g/1 13,9 320




(continuacidn) e
sin tra-|Tratamicnto con la proparacidn
tamicnto
% 0 '
Componontc o5 E by G H I
foro
Producto sogin ol Ejom- ‘
plo 6, ch g/1 11,3 39
Producto sogin ¢l Ejcm- :
plo 7, on g/1 11,7 380
Prgducto de condensa-~
cion de 1 mol do p~tor-
cingnilfonil y 9 moles
dn oxido do cotilono,
on g/l : - - - - - 10
Acido fosférico al 85%
ch g/1 30 30 30 30 30 30
Ondice de pH do la propa- ' ' ’ ‘ '
racion : , 2,2 2,0 1,9 2,1 2,1
Incorbustibilidad
Ticmpo do combustidn ardo 0 0 0 0 0
(en scgundos)
Longitud de desgarro 12,3 9,6 | 11,3| 10,8} 11,6
(cn cm)
Ejomplo 10

A la masa para hilar 2 1/2 acciato dc cclulosa

30,

s¢ incorpora un producto de la férmula (9) sogin cl Ejom-
plo 5, que so hella cn forma do 1liquido muy viscoso. Ia
cantidad incorporada cs dcl 30 % respocto a la masa para
hilar. Ias hojas precparadas con csta masa mucgtran gran
incombustibilidad.

Con csta masa para hilar sc propara igualmontc

un hilo sin fin gquec luego sc conviecrto on un tejido cn
forma do una “manga para medias®, Tambidn cste tejido



10.

15,

297

25.

30.

.ll

_22

374625

adguicro as{ buona incombustibilidad,

= =
4

REIVINDICACIONES

Doscrito ol objoto dc la invoncidn sc deeclaran nue-
vas lag sgiguiontes reivindicacionos con prioridad do las
solicitudos do patcntes suizas nums. 18918/68 del 18 de
dicicmbre de 1.968 y16.863/69 dol 13 do noviembre do -
1.969.

1. Procodimicnto para le incombustibilizaciocn y
¢l antiarrugamionto do materialos de fibra colulésicos;

caractorizade por aplicarse a cstos matecriales una propa-

.2 ) ’
racion acunosa quo contonga a lo mcnos un compucsto de foOs-~

foro dc la férmula !

Rl—O\\J4§9 0 O-R'1
)/,CHZ—O—HZG /)P
Ro=~0 CHy~CH-CO-N ‘ N—CO-GH—HZC \\0
X CH,=0-H, %
dondc

Ry s Rz’ R' 17 R', rgprosonﬁan cada uno un radical al-
quilico, halogocnalquilico o alquenilico con
4 dtomos do carbono a lo sumo cada uno,
micntras que
TyXx' -roproesontan cada uno un radical met{lico
0, de preforcneia, un dtomo de hidrdgoeno,
y ovontualmente un precondensado aminopldstico cndurcei~-
ble, sccarsc a continuacidn los motoriales y somectdrsclos
a un tratamicnto a temporatura clevada,
2.~ Proccdimicnto sogin la roivindicacidn 1,

caractorizado por cmplearsc un compuesto de fdsforo de la
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férmala

31'0\\§¢¢; 0
H270~H20
Ry~ /\CHQ-CH— /G N

CO-N N=CO~CH~Hy0
Hy=0~HyC

dondo

Ry ¥ X ticnen ol significado que sc ha expucsto
on la reivindiecacidn 1.
3.~ Procedimicnto scgin la roivindicacidn 2,

caractorizado por omplcarso un compucsto do f£ésforo de

la Térmulq
Ry—0 0 ' 0

A N

Ou—R3

A\ PN ) \0
Ry—0  *CHp~CHp-CO-N N-CO-CHy~H,C —R3
‘ (H,=0-HyC
donde ,
Ry roprosonta un radical metilico o otil@co.

4.~ Procodimicnto scgin la roivindicacidn 3,

caractorizado por cmploarse ¢l compucsto de fésforo do

la formula
H3C—0 0
\/ \\ e
H30.-0 \CH2 ~CHo=CO-N N—-CO—~CH2-H20/ \)"‘bﬂ:i
Hp=0~HpC
5.- Procedimionto sogin una do las roivindicacio-

nos 1 o 4 caractorizado on que ol pH do la proparacidn os

inforior a 5,
6.~ Procodimiconto scgin la reivindicacidn 5,

caractorizado por ajustarso con deido ortofosfdrico ol

pH do la preparacidn.
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7.~ Procodimiconto segin una dc las roivindicacio-

nos 1 & 6 caractorizado cn quc las preparacionos contionen

de 100 a 500 g del compucato do fsforo por litro.
8.~ Procodimicnto scgun una do las reivindicacio-

nes 1 a 7 caracterizado por sccarsc cl material de fibra

a tomporaturas hasta 1002 C y somotérscle a un tratemiocn—
to térmico = tomperatura por cncima do 1002 C.
9.~ Proccdimicnto para la incombustibilizacidn y
cl antiarrugamionto do matoriales de fibra ccluldsicos.
Sogin so doseribe y roivindica on la presente mo-

moria descriptiva, que sta dc vointicuatro pdginas fo-

liadas y oscritas a nd

Madrid, a 17 dc|diqicmbre de 1.969
p. a.
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