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D E
I N V E N C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA INCOMBUSTIBILIZACION Y EL 
ANTIARRUGAMIENTO DE MATERIALES DE FIBRA CELULOSICOS", a 

favor de la firma suiza CIBA SOCIETE ANONYME, residente 

en BASILEA (Suiza). —  -

MEMORIA DESCRIPTIVA

Objeto de este invento son compuestos de fósforo 
de la fórmula

R l - C ^ p ^ O  ^ A - ^  CHgOY

P y - O ^ u H g - C H - C O - N - C H g  — N N — CH2- N - C O - C H — H g C ^
X ^  í

O^R'^

O - R '2

en la que
R^, Rg, R'^, y R '2 Anotan cada uno un radical alquílico, 

alquenilico o halogenalquílico con 4 átomos de cari­
beño a lo sumo;

POORQUAUTY



x y X' denotan cada uno un radical metílico o, de pre­
ferencia, un átomo de hidrógeno?

A significa un radical alquílenleo con 2 a 3 áto­
mos de carbono, eventualmente substituido por 
grupos de alquilo inferior, alcoxilo inferior o 
hidroxilo;

Z significa un átomo de oxígeno o de azufre? el .
Y significa un radical alquílico con 4 átomos *

de carbono a lo sumo o, preferentemente, un áto 
mo de hidrógeno.

Particular interés presentan los compuestos de

R^, X, Y, A y  Z tienen el mismo significado que antes.

Los compuestos de fósforo preferidos corresponden *
a la fórmula

fósforo simétricos de la fórmula

15

Z

20. en la que
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(3)

5.

Es Ep
\  /

¡̂H20Y HC-----CH CHgOY
'CHr,-CH-CO-N-CHn.. ̂tX

-N N.

tt
Z

-CH-N-CO-CH Ĥ C

0̂ 0
\ p /
/ \

A

en la que - '

R^, X, Y y Z tienen el mismo significado que antes, 
mi ai tras que

10. y Eg significan cada uno un radical metílico,,

metoxílico o hidroxílico o un átomo de hidrógeno)

o a la fórmula

15<
Ri — 0 0

V/\R ^ - 0  CHg-CH-CO-N-CHg

CHgOY V
T? T?-"A

^  3 ( ) 2 j ^ / \
.. —  ^  CHg-N-CO-CH—HgC 0 .

" X
z

"S.

-R̂

20.

25.

en la que
R^, X, Y y Z tienen el mismo significado que antes;

Ej representa un átomo de hidrógeno o un grupo 
metoxílico;

E^ representa un átomo de hidrógeno o un grupo 
metílico; y

E^ representa un átomo de hidrógeno o un grupo 
de metilo o hidroxilo.
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De estos compuestos gozan a su vez de predilección 

especial los compuestos de fósforo de la fórmula

5.
Ri— 0
3 \ /  \

(5) ^ : Y ^ - O M  HO

R^y-0 OHg-CH^-CO— N-CHg—

TT

10.

15.

LA
^ 0 - ^ 3
y:,-.: ,

,C 0— R,
w
o

en la que
Rg significa un radical etílico o, en particular, 

metílico^
significa un radical metílico o, preferentemente, un 
átomo de hidrógeno; y

B¡_ y Eg tienen el mismo significado que antes, 

o de la fórmula

20.(6)
a,—o o
3 \  ^

Ey, Ee5
/C.

^CHg CH^O-Y^
0 — RiO

y  Ŷ -OĤ C E3 HC 'CHg CHgO-Ŷ  V
R ^ O  ^ C Hg - CHg — C O - N - C H g — C H ^ -  N -  C0-  C & p H g C

w

25. en la que
R^ significa un radical etílico o, en particular, metí­

lico;
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significa un radical metílico o, preferentemente

un átomo de hidrógeno; y
Ej, E^ y Eg tienen el mismo significado que antes.

5, Los compuestos de las fórmulas (3) y (5) en los
que Er̂  y Eg representan cada uno un grupo hidroxílico c, en 
particular, un átomo de hidrógeno merecen interés especial, 
lo mismo que los compuestos de las fórmulas (4) y (6) en los 
que Eg significa un átomo de hidrógeno, E^ significa un átomo 

10. de hidrógeno y E^ significa un grupo hidroxílico o bien E^ y

E5 significan cada uno un grupo metílico o, en particular, 
un átomo de hidrógeno.

Particularmente aptos han demostrado ser los.com­

puestos de fósforo de las fórmulas 
15.

(7)

20. H.

\  7
X  HOHgC H g C -C H g  CHgOH V

C ^ -0  CHg-CHg-CO-N-CHg------N N— CH^-N— CO— C H g - ^ C
\  /  ^

CM

25,

(8)
H^C^-0

H^C— O'
VA HOHgC

CHg-CHg-CO-N-CHg-

CHo/ \
H-C CHg2j ,

-N N— CĤ -

V '
n
o

CHpOH \t / \
-N-CO-CHg— HgC 0 .

-CH.

-CĤ
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Los compuestos de fósforo de las fórmulas (l) a 

(8) se preparan convenientemente haciendo reaccionar:

a) 1 mol de un producto de condensación de
a') 2 moles de un compuestoy a lo menos, de

la fórmula

1 0.
(9)

El-O.

Ü 2 -0
V

CHg— CH— CO— NHgi
en la que

Bj_, Rg y X tienen el mismo significado que antes, 
y

***5' - b') l mol de un compuesto de la fórmula

20.

25.

(10) H— N ^ ' ' N — HV
w
z

en la que

A y Z tienen el mismo significado que antes,

producto de condensación en el que los átomos de nitrógeno 
de los componentes a') o b*) están monometilolados y even­
tualmente eterificados,
con
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b) 2 moles de formaldehido o de un agente donador 

de formaldehido,
a temperatura elevada y eventualnente en presen- 

* cia de un catalizador básico! y
c) eventualmente, eterificando con 1 a 2 moles de un 

alcanol provisto de 4 átomos de carbono a lo sumo.

Para la eterificación del producto de condensa­
ción a) entran en cuenta particularmente los alcañóles 
con 1 a 4 átomos de carbono! pero de preferencia el pro­
ducto de condensación a) se emplea en forma no eterificada.

Preferentemente, para esta preparación se pro­
cede asi:

a) a') se monometilolan 2 moles de un compuesto dé 

la fórmula (9) con 2 moles de formaldehido o 
de un agente donador de formaldehido; 
a continuación

b') se hace reaccionar 1 mol de un compuesto de 
la fórmula (10) en ausencia de agua, en un 
disolvente inerte y a temperatura elevada; 
luego

b) se motilóla el producto resultante con 2 a 3 moles 
de formaldehido o de un agente donador de formal­
dehido!
y a continuación, eventualmente,
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o) se le eterifica todavía con 1 a 3 moles de un al- 

canol provisto de 4 átomos de carbono a lo sumo.

Al mismo tiempo es también posible separar 
los compuestos de fósforo de la fórmula- (l) a (8) por otro 

5. procedimiento, en el que, primeramente,

a) b') se monometilola con formaldehido o con un 
agente donador de formaldehido 1 mol de un
compuesto de la fórmula (10) en cada uno de
los dos grupos ELN;

10. ^
a continuación

15.

a') se hace reaccionar con 2 moles de un compuesto 
de la fórmula (9), en ausencia de agua, en un 
disolvente orgánico inerte y a temperatura 
elevada,

y luego se hace reaccionar de la manera que se ha indicado 

antes con los componentes b) y, eventualmente, c).

Esquemáticamente, ambas vías de reacción (de 
las que la primera es la preferida) pueden representarse 
así, por ejemplo:
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Vial:

a) a'} .... -CO-NH, + CH,0 CHgO + HgN

5. . . .  -CO-NH-GHgOH HOCHg-m-CO-

eventualmente eterificación

10.

15.

b')

b)

A

H - N N H

!!
z

-CO-NH-CHp-N N-CHp-HN-CO-
\  /C

\ /  + 2 CH3O

20.

25.
c)

CHpOH , A ^  ,
...-CO-N-CHp-N N-CHg-N-CO

CHgO

z

eventualmente, eterificación
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Via 2:

a) b')
^

t!
5. z*

3*0+

4̂
H00H,— N N-OH^,OH \  /  ^

eventualmente, etorificación

a').

+
. . -CO-NHg . HgN-CO- . . .

15* V

. . .-CO-NH-CHg— N N-CH--NH-CO- .

!!
z

20. J/ + 2 CHgO

25.

-CO-N-CH^-N N-CH9-N-CO- . .i \  /CHgOH C CH-OH 

)'
c)

V
eventualmente, eterificación



Por otra parte, los compuestos de fósforo de la 
fórmula (l) pueden prepararse también en una sola etapa, 
haciendo reaccionar simultáneamente entre sí los componentes 
a'), b') y b). A continuación puede también aquí eterifi­

carse, si se quiere. De preferencia, se actúa aquí, igual que 
en las metilolaciones del procedimiento de varias etapas¡ en 
presencia de un catalizador básico.

En ocasiones, el compuesto metilólico o el éter 
respectivo del componente a') o del componente b') puede 
hacerse reaccionar también en presencia de un catalizador 

ácido (como, por ejemplo, ácido sulfúrico, ácido fosfórico 
o, preferentemente, ácido p-toluensulfónico) con el compo­
nente b') o respectivamente el componente a'). De conveniencia, 
el agua formada se destila en esta reacción aceotrópicamente. 
Por lo general, la reacción se deja transcurrir a la tempera­
tura de ebullición del disolvente orgánico empleado (por 
ejemplo, benceno, tolueno o xileno), o sea, preferentemente, 
a temperaturas de 60 a 150e C.

Las metilolaciones con formaldehido o con un 
agente donador de formaldehido (de preferencia el parafor- 
maldehldo) se realizan por métodos conocidos, preferente­
mente en presencia de un catalizador básico (como, por 

ejemplo, óxido de magnesio, hidróxido sódico, hidróxido 
potásico o metóxido sódico) y a temperaturas de 50 a 100a C.
La metilolación del producto de condensación a) puede efec­
tuarse en presencia del disolvente orgánico o después de haber 
eliminado éste y también puede efectuarse con formaldehido



acuoso. No obstante, la metilolación puede realizarse asimis­

mo en medio ácido.

Para preparar los compuestos de las fórmulas (l) a 
(6) se emplean preferentemente amidas de ácido fosfonocar- 

boxílico de la fórmula .

y X tienen el significado que ya se ha expuesto.

Interés particular presentan las amidas de ácido 

fosfonocarboxílioo de la fórmula

X

donde

en la que
tiene el mismo significado que antes,

como por ejemplo, la amida de ácido 3-(dimetilfosfono)- 

propiónico.
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Los productos de partida preferidos de la fórmula 

(10) corresponden a la fórmula

/ S

A
H -N  N -H y

donde los radicales
10.

E^ a Ep y Z tienen el mismos significado que antes.

15.

De estos compuestos resultan particularmente 
idóneos los de las fórmulas

(15) CHH C -
! !

H -N  N -H
\  /'co

o

(16) E ^ -H C  <̂ Hg

H -N  N -H

Vo

20.
donde los radicales

E^ a E^ tienen el mismo significado que antes.

Particular interés presentan aquí la etilenurea 
y la propilenurea. Pero también entran en cuenta compuestos 
que corresponden, por ejemplo, a una de las fórmulas si­

guientes:
25



5

10

15

,CH
mCO-HC---- CH-OCHn3 ] { 3

H-N N-H 
\ /

(19) H— N N— H (20)

0 0

)"3
H^C^ CH. 

\ // \HgC CHg
/  \

K>^ ' CHs
(21) H-N Í-H (22) H-N t!-H

tt M
0 o

20

25

(23) H^CO-HC

HJC C m
' V  '/ \

^ 2
H-Ñ N-H

H
0
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5.

10.

3
El invento atañe también a un procedimiento 

para la incombustibilización y el antiarrugamiento de 
materiales de fibra celulósica? que se caracteriza por 
aplicarse a estos materiales una preparación acuosa que 
contiene a lo menos un compuesto de fósforo de una de 
las fórmulas (1 ) a (8) y eventualmente un precondensado 
amlnoplástico endureclble? secarse a continuación los 
materiales y sometérseles a un tratamiento a temperatura 
elevada.

Para la incombustibilización y el antiarru­

gamiento de materiales textiles celulósicos se emplean, 
especialmente los compuestos de fósforo de la fórmula 
(1). Los compuestos de fósforo de las fórmulas (2) a (6) 
gozan de preferencia, y el procedimiento para la incom­
bustibilización y el antiarrugamiento tiene interés muy 
especial cuando se emplean los compuestos de las fórmulas 
(7) n (8).

Es ventajoso que el pH de las preparacio- 
20. nes acuosas que contienen los compuestos de la fórmula 

(l) sea inferior a 5, y en particular inferior a 3. Para 
lograr esto? se añaden a las preparaciones ácidos minera­
les fuertes, como el ácido sulfúrico, el ácido nítrico, 
el ácido clorhídrico o, de preferencia, el ácido ortofos- 

25. fornico. En lugar de los propios ácidos, y en particular 
del ácido clorhídrico, pueden emplearse también compuestos 
de los que los ácidos respectivos se formen en el agua con



facilidad (por ejemplo, aun sin calentamiento), por hidrólisis. 
Como ejemplos cabe seUalar aquí el tricloruro de fósforo, el 
pentacloruro de fósforo, el oxicloruro de fósforo, el cloruro 
de tionilo, el cloruro de sulfurilo, el cloruro de tricianóge- 
no, el cloruro de acetilo y el cloruro de cloroacetilo. Estos 
compuestos dan en la hidrólisis productos de escisión exclusi­
vamente ácidos (por ejemplo, ácido cianúrico y ácido clorhí­
drico). Puede ser pues ventajoso agregar, en lugar de uno 

de los ácidos fuertes que se han citado, las mezclas de ácido 
correspondientes a los productos de hidrólisis de uno de los 
compuestos que acaban de mencionarse? o sea, por ejemplo, en 
lugar del ácido clorhídrico o del ácido ortofosfórico solos, 
una mezcla de ácido clorhídrico y ácido ortofosfórico (de 
conveniencia en la proporción molecular de 5 : 1) que corres­
ponda al pentacloruro de fósforo.

Las preparaciones para la incombustibilización y 
el antiarrugamiento pueden contener también un catalizador 

ácido latente para la aceleración del endurecimiento del 
precondensado aminoplástico eventualmente presente y para la 
reticulación de los compuestos de la fórmula (1 ). En calidad 

de catalizadores ácidos latentes son utilizables los catali­
zadores conocidos para el endurecimiento de aminoplastos 
sobre material celulósico? por ejemplo, el dihidro-ortofos 
fato de amonio, el cloruro de magnesio, el nitrato de zinc, 
y en particular, el cloruro de amonio.



375176
Además de los compuestos de la fórmula (l) y de 

los aditivos necesarios para el ajuste del pH, las prepa­
raciones utilizables según este invento pueden contener to­
davía otras materias. En calidad de solubilizantes, han demos­
trado ser favorables los disolventes orgánicos solubles en 
agua, como los alcoholes (por ejemplo, el etanol). La adición 
de precondensados aminoplásticos es ventajosa para lograr 
un buen apresto incombustibilizante resistente al lavado, 
pero no es estrictamente necesaria.

Por precondensados aminoplásticos se entienden 
los productos de adición de formaldehido a compuestos de 

nitrógeno metilolables. Cabe señalar las 1,3,5-amino-tria- 
cinas, como las melaminas N-substituidas (por ejemplo, la 
N-butilmelamina), las N-trihalogen-metilmelaninas, lo mismo 
que la amelina, las guanaminas (por ejemplo, la benzoguana- 
mina o la acetoguanamina) o también diguanaminas. Entran 
además en cuenta: las alquil- o aril-ureas y -tioureas, 

las alquilen-ureas o -diureas (por ejemplo, etilenurea, 
propilenurea o acetilendiurea) o en particular la 4,5- 
dihldroxiimidazolidona-2 y los derivados de ella (por ejem­
plo, la 4,5-dihidroxiimidazolidona-2 substituida en la 
posición 4 junto al grupo hidroxílico con el radical 
-CHgCHgCO-NH-CHgOH). Se emplean con preferencia los com­
puestos metilólicos de una urea, de una etilenurea o de 
la melamina. Los productos más valiosos resultan por lo



general de productos de la mayor metilolacion posible. En 
calidad de precondensados aminoplásticos son aptos tanto los 
aoinoplastos precondensados predominantemente monomoloculares 

como los más altos.

También los éteres de estos precondensados ^mino- 
plásticos pueden emplearse junto con los compuestos de^íáj, 
fámula (3). Son ventajosos, por ejemplo, los éteres de," 
alcañóles (como el metanol, el etanol, el n-propanol, el iso- 
propanol y el n-butanol) o los pentanoles. Sin embargo, es 
conveniente que estos precondensados aminoplásticos sean solu­
bles en agua, como, por ejemplo, el éter dimetílico de penta- 
metilolmelamina.

También puede ser ventajoso que las preparaciones 
contengan un copolimerizado, obtenible por polimerización 
en emulsión acuosa, de:

a) 0,25 a 10 % de una sal alcalinotérrea de un ácido

** monocarboxílico alfa,beta-etilúnicamente
insaturado,

b) 0,25 a 30% de una N-metilolamida o un N-metilolamido
éter de un ácido monocarboxílico o dicar- . 
boxílico alfa,beta-etilénicamente insatu­
rado y

c) 99)5 a 60 % de otro compuesto, a lo menos, copolime-
rizable.
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Estos copolinerizadns y su preparación son igual­

mente conocidos. Con el empleo simultáneo de un copolimeri- 
zado de esta índole puede influirse favorablemente en la re­
sistencia al desgarro y la resistencia al frote del material 
fibroso tratado.

Otra adición que cabe citar, en muchos casos - 

ventajosa, es un aprestante ablandador, por ejemplo una 
emulsión acuosa de polietileno o de copolimerizados de eti- 
leno.

EL contenido de la preparación acuosa en com­
puestos de la fórmula (1 ) se mide de conveniencia de; modo 
que se aplique del 15 al 40 % al material que se trata.

En este punto hay que tener en cuenta qué. 
los materiales textiles corrientes en el comercio hechos 
de celulosa natural o regenerada pueden absorber entre 
50 y 120 % de una preparación acuosa. Normalmente, las 
preparaciones acuosas contienen de 200 a 700 g por 
litro, y'preferentemente de 300 a 500 g por litro, del 
compuesto de fósforo de la fórmula (1 ).

La cantidad del aditivo que se necesita para 
ajustar la concentración de iones de hidrógeno a un ín­
dice inferior a 5 depende del pH que se elija y de la 
naturaleza del aditivo, por cuanto en ningún caso se pue­
de bajar de cierto mínimo. Por lo general es recomendable 
cierto exceso sobre la cantidad mínima. Los excesos gran­
des no ofrecen ninguna ventaja y pueden incluso resultar
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perjudiciales.

Si se añade todavía a la preparación un poli- 
merizado del tipo que se ha expuesto, es ventajoso que 
la adición se efectúe en cantidades pequeñas; por ejemplo 
1 a 10 % respecto a la cantidad del compuesto de la fór4- 
mula (1 ). Lo mismo cabe decir de un eventual ablandador-, 
para el que las cantidades respectivas pueden ser igual­
mente de 1 a 10 %.

Las preparaciones se aplican a los materiales 

fibrosos celulósicos (por ejemplo, lino, algodón, sede* 
artificial o lana celulósica) o también a mezclas de fi­
bras de tales materiales y otros, como lana, fibras de 
poliamida o fibras de poliáster, lo cual puede realizarse 
de manera ya conocida. De preferencia se actúa con género 
en piezas y se impregnan éstas en un fular de la construc­
ción corriente, que se ha cargado con la preparación a la 
temperatura del ambiente. Sobre poliéster-algodón, seda 
artificial de viscosa y en particular algodón, se logran 

efectos ignífugos particularmente buonos.

El material fibroso así impregnado debe luego 
secarse, lo cual se efectúa convenientemente a temperatu­
ras hasta 100a C. A continuación se le somete a un trata­
miento térmico seco, a temperaturas superiores a 100a C 
(por ejemplo, entre 130 y 2003 C y, preferentemente, entre 
140 y 170a C), cuya duración puede ser tanto más breve



cuanto más alta sea la temperatura. Esta duración del calen­

tamiento es* por ejemplo, de 2 a 6 minutos a temperaturas 
de 140 a 1703 c.

Cuando el medio de reacción es fuertemente ácido, 
resulta conveniente un lavado ulterior con un agente,acep- 
tor de ácido (de preferencia, solución acuosa de carbonato 
sódico), a temperatura, por ejemplo, de 403 c hasta el 
punto de ebullición y durante 3 a 10 minutos.

Como ya se ha indicado, pueden por el procedimien­

to aquí expuesto obtenerse aprestos ignífugos y antiarru­
gantes que se conservan en alto grado aún después de la­
vado repetido o de limpieza química y que no ocasionan 

ninguna merma intolerable de las propiedades mecánicas 
textiles del material tratado.

Una ventaja especial del procedimiento aquí ex­
puesto es el hecho de que los materiales de fibra celuló­
sicos tratados resultan al mismo tiempo ignífugos e ina- 
rrugables aun sin el empleo conjunto de precondensados 
aminoplásticos. En particular, junto con el apresto igni­
fugo, se mejoran considerablemente las propiedades de arru­
gamiento en húmedo de los materiales de fibra tratados. Asi­
mismo puede observarse una notable mejora del ángulo de arru­
gamiento en seco.

En los ejemplos que siguen, en tanto no se indique 
otra cosa, los porcentajes y las partes son unidades en peso.
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Los volúmenes se refieren a las partes en peso como el 

mililitro al grano.

EJEMPLO 1

En un agitador de 500 volúmenes, provisto dé 1 
5. termómetro, refrigerador de reflujo y separador de agua, 

se suspenden en 200 partes de tolueno 139 partes (0,5 mo­
les) de anida de ácido 3-(bis-2-cloroetilfosfono)-propióni 

co, 15,4 partes (0,5 moles) de paraformaldehido al 97,5 %,
21,5 partes (0,25 moles) de etilenurea y 2 partes de meti­

lo. lato sódico en polvo y se trata la suspensión durante úna 
hora a 100a C de temperatura interna. Luego se eleva la 
temperatura hasta la de reflujo del tolueno y se va eli­
minando aceotrópicamente el agua originada en la condensa­
ción, que se recoge en el separador de agua. En el curso 

15.' de 3 horas se obtiene la cantidad teórica de 9 partes de 
agua. Transcurrido dicho tiempo, la reacción queda termi­
nada y ya no se obtiene más agua.

Un tercio de este producto de condensación se 
^  descarga en vacío del tolueno y el residuo (73 partes) se

disuelve en caliente en 350 partes de n-butanol y se filtra 
para separar las porciones.insolubles. Del filtrado se exi­
me en vacío el n-butanol. Residuo: 58 partes de un jarabe 
viscoso.

25. Se vuelve a disolver este jarabe en 300 partes de



'375176
dicloroetano simétrico, a 253 C, y por adición de 5 partes 
de kieselgur y nueva filtración se aíslan las porciones 
insolubles. EL filtrado límpido se descarga en vacío y a 

403 o del dicloroetano simétrico.

Residuo: 54 partes de un jarabe viscoso y ama­

rillento, que examinado por cromatografía de capa delgada 
aparece como un producto prácticamente homogéneo.

El espectrograma infrarrojo, el espectrograma 
de masas y el análisis elemental confirman la fórmula

HgC — CHg
O OCHgCHg-ClCl-CHgCHgO^^)

X  I ! / \
C l-C H g C H g O  CHpCHgCONH- CHg— C Hg - mO C C H g H g C  O CH ^CH ^-Cl

H 
0

indicada por los resultados del análisis para el producto 
de la reacción.

De manera análoga puede determinarse también la 
estructura de los respectivos productos de reacción en los 

Ejemplos 2 a 14-

Los dos tercios restantes, no purificados, del 
producto de reacción toluénico se mezclan con 10,3 partes 
de paraformaldehido al 97,5 % y 1 parte de metilato sódico 
en polvo y se motilóla la mezcla durante una hora a 1003 C.



Luego se enfría y se diluye con 135 partes de metanol, se 
filtra para separar unas pocas porciones insolubles y se 
eliminan en vacío y a 509 C el netanol y el tolueno.

Se obtienen 117 partes de un jarabe límpido, 
amarillo, que se disuelve con limpidez en agua/metanol 
(9 : 1) y que contiene prácticamente el 100 % de substan­
cia activa. A juzgar por el contenido averiguado de for- 

maldehido, se trata fundamentalmente de un compuesto de la 
fórmula

CI-CH9 CH9O 0 

P
/ \

Cl-CHgCHgO CH9 CH9 CON-¿ j
HOHgC

HgO-CHg

) ! /\
-CH9— N N -C H 5-N O CCH9H9C

2 \  /  ^ ! 2 2

CHgCHg-Cl

OCH^CHgCl
C)< CHgOH

Como impureza, el producto de la reacción con­

tiene todavía porciones de compuesto monometilólico y de 
compuesto no metilolado, lo cual ocurre asimismo en los pro­

ductos de reacción de los ¿jemplos 2 a 14*

EJEMPLO 2

En un matraz agitador de 2500 volúmenes, provisto 
de separador de agua y termómetro, se llevan a ebullición 

en reflujo, con agitación rápida, 188 partes (2 moles) de
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etilenurea (91,5 %) en 800 partes de benceno y seguida­

mente se deshidrata. Se obtienen 16 partes de agua.

Luego se añaden 880 partes (4 moles) de amida de ácido 
3-(dinetilfosfono)-netilolpropiónico y 5 partes de 

nonohidrato de ácido p-toluensulfónico y se deja reaccio­
nar a temperatura de reflujo. Se origina así en 14 horas 
un total de 74 partes de agua de condensación, que sé' _, 
recoge en el separador de agua. Al cabo de dicho tiempo 
ya no se forma más agua. Se destila entonces el benceno 
en vacío, se enfría hasta 40$ C y se agregan 330 partes 
de solución acuosa de formaldehido (al 36,4 %). Luego se 
calienta a 6oa C y se metilola durante tres horas con un 
pH de 8,5 a 9. El pH se mantiene constante por adición 
sucesiva de un total de 17 partes de solución de hidróxido 
sódico al 40 %. Después del enfriamiento, se obtienen 
1360 partes de un producto límpido, incoloro y poco vis­
coso, que corresponde en esencia a la fórmula (7) y que 
presenta un contenido de materia sólida del 82 %.

EJEMPLO 3

En un agitador de 2000 volúmenes, provisto de 
separador de agua y termómetro, se ponen en reflujo, con 
agitación rápida, 660 partes (3 moles) de amida de ácido 

3-(dimetllfosfono)-metilolpropiónico al 96 %, 150 partes 
(1,5 moles) de propilenurea y 4 partes de monohidrato de 
ácido p-toluensulfónico en 500 partes de benceno. En el



curso de 24 horas se forma de esta manera un total de 47 
partes de agua de condensación, que se recoge en el sepa** 
rador de agua. Transcurrido dicho tiempo ya no se forma 
más agua. Se destila entonces el benceno todo lo posible 
y se enfría hasta 506 c. A continuación se añaden 247 par­
tes de solución acuosa de fonaaldehido (al 36,4 %) y s 4 

motilóla durante 3 horas a 606 C y con pH de 8,5 a 9* EL 
pH se mantiene constante por adición sucesiva de un total 

de 10 partes de solución de hidróxido sódico al 40 %. Des- 
púes del enfriamiento, se obtienen 98o partes de un produc­
to límpido, incoloro y poco viscoso, que corresponde en 
esencia a la fórmula (8) y que presenta un contenido de 
materia sólida de 71,7 %.

EJEMPLO 4

En un agitador de 500 volúmenes de capacidad, 
provisto de termómetro, refrigerador de reflujo y separa­
dor de agua, se suspenden en 200 partes de tolueno 211 par­
tes (1 mol) de amida de ácido (3-dimetilfosfono)-matilolpro , 
piónico, 58 partes (0,5 moles) de hidroxipropilenurea y
1,5  partes de monohidrato de ácido p-toluensulfónico y se 
condensa la suspensión a la temperatura de reflujo del 
tolueno. EL agua que se va formando se separa aceotrópica­
mente y se recoge en el separador de agua. Al cabo de 5 
horas queda terminada la reacción y se ha obtenido la canti­
dad de agua calculada teóricamente (18 partes). Despuás del



375176
enfriamiento hasta 60S c ,  se añaden. 8 2 , 4  partes (1 mol) 

de una solución acuosa de formaldehido al 3 6 , 4  % y se 
apira el tolueno que se ha segregado en la superficie 
de la solución acuosa formada. En lugar del separador de 
agua se aplica ahora a la instalación un electrodo de pH.
A continuación so motilóla durante 4 horas a 603 C, mien­

tras se mantiene el pH entre 8,5 y 9 por adición gradual 
de un total de 14 partes de solución de hidróxido sódico 
al 30 %. Luego se elimina en vacío el tolueno restante 
y se filtra a la temperatura ambiente. Se obtienen 305 

partes de un producto siruposo, soluble en agua, que con­
tiene 90 % de substancia activa y que, a juzgar por'el índice 
averiguado de formaldehido, corresponde en esencia a la 
fórmula

EJEMPLO 5

En la instalación que se ha descrito en el Ejemplo 
4 se suspenden en 200 partes de benceno 211 partes de amida 

de ácido (3-dimetilfosfono)-metilolpropiónico, 59 partes
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(0,5 moles) de dihidroxietilenurea y 1,5 partes de monohi­
drato de ácido p-toluensulfónico y se condensa la suspen­
sión a la temperatura de reflujo del benceno. Al cabo de 
3ia horas la reacción queda terminada y se han recogido
17,5 partes de agua. Se enfría entonces hasta 50 B 0, se 
elimina el benceno en vacío, se agregan consecutivamente,

30,8 partes de paraformaldehido al 97*5 % y 3,5 partea de 
metilato sódico en polvo y se motilóla durante 2 horas a 
100B C. Después del enfriamiento se obtienen 287 partes 
de un producto muy viscoso, soluble en agua, que contiene 
prácticamente el 100 % de substancia activa y que a juz­
gar por el índice averiguado de formaldehido corresponde 
en esencia a la fórmula

15-
(27)

CH^O

CH^O

HOHC— CH-OH

HgCHgCON-CH^-
HOHgC

-N N— CHg-NOCCHgHg
CH-OHtt ¿

0

a ocH,
v  ^
C OCH,

20. EJEMPLO 6

En la instalación que se ha descrito en el Ejem­
plo 4- se suspenden en 200 partes de benceno 181 partes 
(1 mol) de amida de ácido 3-(dimetilfosfono)-propiónico) 
218 partes (0,5 moles) de una solución acuosa al 50 % de 

25. un producto de la fórmula
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CHj CH;,

/ \
CH^O— HC CHg

HOH^C — ^  — CHgOH

y 1,25 partes de monohidrato de ácido p-toluensulfónl^o 
y se condensa la suspensión a la temperatura de reflujo 
del benceno. Se obtienen 128 partes de agua, de las que 
109 partes proceden de la solución acuosa del producto 
de la fórmula. Resulta pues que se han obtenido 17 par­
tes de agua por la reacción de condensación. Seguidamente 
se enfría, se diluye con 200 partos de metanol, se filtra 
y se eliminan en vacío y a 50S C el benceno y el metanol. 
El producto de la condensación contiene todavía 4 partes 
de formaldehido combinado. Rendimiento: 28? partes.

En un agitador de 500 volúmenes de capacidad,
15.

provisto de termómetro y electrodo de pH, se disuelven 
las 287 partes de producto de condensación obtenidas an­
tes en 85 partes de una solución acuosa de formaldehido 
al 35,3 % ( = 1  Rol de CH^O), se calienta la solución a 
602 C y se metilola a esta temperatura durante 6 horas,

20.
mientras se mantiene el pH entre 8,5 y 9 Por adición de 
4 partes de solución de hidróxido sódico al 30%. Después 
del enfriamiento se obtienen 375 partes de una solución 
incolora, límpida y poco viscosa, que presenta un contenido 
de materia activa de 83 % y que a juzgar por el índice 

25. averiguado de formaldehido corresponde en esencia a la
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fórmula:

0

15.

20.

EJEMPLO 7

De manera análoga a la descrita en el Ejemplo 5, 
se condenssn295 partes (l mol) de acida de ácido 3-(dtbu- 
tilfosfono)-metilolpropiónico y 43 partes (0,5 moles) de 
etilenurea y se motilóla consecutivamente con 30,8-partes 
de paraformaldehido al 97,5 %. Se obtiene un producto ama­
rillento, poco viscoso, escasamente soluble en agua y que 
presenta un contenido de materia activa del 100 % prácti­
camente. Este producto corresponde en esencia a la fórmula

25
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En la instalación que se ha descrito en el 

Ejemplo 4 se suspenden en 200 partes de tolueno 152,4 
partes (0,58 moles) de amida de ácido 3-(dialilfosfo- 
no)-metilolpropiónico, 29 partes (0,58 moles) de propí- 
lenurea, 0,78 partes de monohidrato de ácido p-toluensul- 
fónico y 0,27 partes de hidroquinona y se condensa la 
suspensión a la temperatura de reflujo del tolueno. Se 
obtienen 10,5 partes de agua, lo que corresponde a la can­
tidad teórica. Después del enfriamiento hasta 608 C, se di­
luye con 200 partes de netanol, se filtra para separar 
los vestigios de porciones insolubles y se eliminan a 
50e C y en vacío el tolueno y el netanol. A continuación 
se mezcla el producto de condensación siruposo con 17,8 
partes (0,58 moles) de paraformaldehido al 97,5 % y

1,8 partes de metilato sódico en polvo y se metilola la 
mezcla durante 2 horas-a 1008 C. Después del enfriamiento 
se obtiene un producto muy viscoso, que es soluble en 
agua y que presenta un contenido de materia activa del 
100% prácticamente.

A juzgar por el contenido averiguado de formal 
áehido, el producto de la reacción corresponde en esencia 
a la fórmula
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CHg.CH-CHgO.

CH2
.  .g  ^  ^  \  %  /  ^

A t ! /\
CHg=CH-CHgO CHgCHgCON-CHg-N N-CHg-NOCCHgHgC OCHg-CH-CHg

O OCH,-CH=CHp

HOHr ti
O

i
CHgOH

EJEMPLO 9

En la instalación que se ha descrito en el 

Ejemplo 4 se suspenden en 200 partes de tolueno 105)5 
partes (0,5 cióles) de anida de deido 3**(dinetilfosfono)- 
metilolpropiónico, 21,5 partes (0,25 moles) de etilenurea 
y 0,7 partes de monohidrato de deido p-toluensulfónico 
y se condensa la suspensión de la manera ordinaria. Cuan­

do se ha obtenido la cantidad calculada de agua, se 
añaden, a 100a C, 15,4 partes (0,5 moles) de paraformal- 
dehido al 97,5 % y 1,5 partes de metilato sódico en 
polvo y se prosigue el tratamiento a 100s C durante 2 

horas. Después del enfriamiento hasta la temperatura del 
ambiente, se excluye el tolueno y se añaden al compuesto 
metilólico formado 200 partes de metanol, con lo que se 
origina una solución. Se reemplaza el separador de agua 
por un tubo de introducción de gas y se ojusta el pH a 

-2,3-2,8 por medio de ácido clorhídrico gaseoso. Se prosi­
gue el tratamiento durante 2 horas a 603 C y con el pH 
antes indicado y luego se enfría y se neutraliza hasta pH

7,5 con carbonato sódico sólido. Luego se filtra la solu­
ción y se excluye el metanol en vacío y a 403 C.



EL residuo es un jarabe amarillento, poco
viscoso, que presenta un contenido de materia activa del 
100 % prácticamente y que resulta soluble en agua con 
limpidez.

Este compuesto corresponde en esencia a.la
fórmula

Ejemplo 4 se suspenden en 200 partes de tolueno 105,5 
partes (0,5 moles) de amida de ácido 3-(dimetilfosfono)- 

metilolpropiónico, 36,5 partes (0,25 moles) de dimetoxi- 
etilenurea y 0,7 partes de monohidrato de ácido p-toluen- 
sulfónico y se condensa la suspensión de la manera ordi­
naria. Se obtienen alrededor de los dos tercios de la 
cantidad calculada de agua de condensación. Después de 

aSadir 15,4 partes (0,5 moles) de paraformaldehido al
97,5 % y 1,5 partes de metilato sódico en polvo, se metilo- 
la a 100S C durante lî  horas y luego se enfría y se diluye 
con 200 partes de metanol. Después de separar por filtra­
ción los vestigios de porciones insolubles, se excluyen

0

EJEMPLO 10

En la instalación que se ha descrito en el
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en vacío y a 50e C el metanol y el tolueno. Se obtienen 

136 partes de un producto sólido, que después de desme­
nuzado aparece en forma de polvo y es soluble en agua.
A juzgar por el índice averiguado de formaldehido,^se 

5. trata en esencia del compuesto siguiente:

,=-34 =

p
u OCH]

,........ V
(33) / \  [ I  / \

CH^O C H gC H gC O -N -C H ^ -N  N -C H ^ -N -O C -C H g -H g C  OCH^

HOHoC

CH^OHC— CHOCH^

10. H
0

EJíMPLO 11

En la instalación que se ha descrito en el
Ejemplo 4 se suspenden en 200 partes de tolueno 181 

15. , ,partes (1 mol) de amida de ácido 3-(dinetilfosfono)- 
propiónico, 51 partes (0,5 moles) de etilentiourea,
30,8 partes (1 mol) de paraforoaldehido al 97,5 % y 
4 partes de metilato sódico en polvo y se trata la sus­
pensión durante una hora a 100s C de temperatura inter-

20.
na. Luego se eleva la temperatura hasta la de reflujo 
del tolueno y se va excluyendo aceotrópicamente el 
agua originada en la condensación, la cual se recoge 
en el separador de agua. En el curso de 3 horas se ob­
tiene la cantidad teórica de agua, de 18 partes. Trans- 

25. currido dicho tiempo, la reacción queda terminada y ya 

no se origina más agua.
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Se enfría entonces hasta 1009 C y se añaden otras

30,8 partes (1 mol) de paraformaldehido al 97,5 %, lo 
mismo que otras 3 partes de metilato sádico en polvo, y se 
prosigue el tratamiento a 1009 C durante 1*̂  horas.*Luego 

5.. se enfría y se diluye con 200 partos de netanol, lo que 
origina una suspensión siruposa, difícilmente filtrable. 

Después de eliminar el netanol y el tolueno en vacío y a 
509 c, se obtiene un producto muy viscoso, de blanbüi*a 
opalina, que es soluble en agua con un poco de turbiedad.

10. EL contenido de materia activa asciende prácticamente al
100 %. A juzgar por el contenido averiguado de fornaldehido, 
se trata en esencia del compuesto siguiente:

15.
(34)

CH,0 0' V HgC— CHg
OCH.

C H ,0 CH9 -C H 9 -C O -N -C H  -N  N -C H --N -O C -C H ,-H p C3 2 2  ¡ 2 \ / 2 j  2 2 OCH-

HOHgC CHgOH

20.
EJEMPLO 1 2

Se repite el Ejemplo 9, con la excepción de efec­
tuarse la reacción eterificante en presencia de 220 partes 
de n-butanol (en lugar de 200 partes de metanol).

25. EL residuo es un producto amarillento, de visco­
sidad mediana, con un contenido de materia activa del 100 %
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prácticamente y que es soluble con limpidez en una mezcla 
de 9 partes de agua y 1 parte de metanol.

Este compuesto corresponde en esencia a la fórmula

_ . 36 =

(35)

10.

CILO3\ /
A

H ,C — CH,

I )
o, ocmV  '

CH^O C H ^-C H g-C O -N -C H g-Ñ  Ñ -C H g -N -O C -C H g -H g ^

\ /  CHgOC^HgHgC^OHgC tt
0

EJEMPLO 13

15.

20.

En la instalación que se ha descrito en el Ejemplo 
4 se hacen reaccionar de manera análoga a la que se ha 
expuesto en el Ejemplo 11, en 200 partes de tolueno, 97,5 
partes (0,5 moles) de amida de ácido 3-(dimetilfosfono)-2- 
metilpropiónico, 21,5 partes (0,25 moles) de etilenurea, 
15,4 partes (0,5 moles) de paraformaldehido al 97,5 % y 2 
partes de metilato sódico en polvo. Se obtiene la cantidad 
teórica de agua.

La metilolación se realiza con 15,4 partes (0,5 

moles) de paraformaldehido al 97,5 % y otras 1,5 partes 
de metilato sódico en polvo, durante 2 horas y a 1006 C, 

25. y después del enfriamiento se diluye-con 300 partes de me­

tanol. Se filtra la solución resultante, para separar las
*

porciones insolubles (21,5 partes de producto insoluble,
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presumiblemente porciones polimericas) y se eliminan en 

vacío el tolueno y el metanol. Se obtiene un producto 
anarillo, muy viscoso, que es soluble en agua y que con­

tiene prácticamente el 100 % de substancia activad A'juz- 

gar por el contenido averiguado de formaldehido, destrata 
en esencia de un compuesto de la fórmula:

CILO 0 3 \  /

CH^O C H g-C -C O -N -C H g-N  N-

0

L
V¡ i t r  A

^-C H r,-N  N -C H ^-N -O C -C -H ^C

HOHgC ^2?— ?*2 CĤ OH
31-

CH.

EJEMPLO 14

En la instalación que se ha descrito en el 
Ejemplo 4 se hacen reaccionar de manera análoga a la 
que se ha expuesto en el Ejemplo 11, en 200 partes de to­
lueno, 45,25 partes (0,25 moles) de anida de ácido 3- 
(dimetilfosfono)-propiónico, 48,75 partes (0,25 moles) 
de amida de ácido 3-(dimetilfosfono)-2-netil-proplónico,
21,5 partes (0,25 moles) de etilenurea, 15y4 partes 
(0,5 moles) de paraformaldehldo al 97,5 % y 2 partes 
de metilato sódico en polvo. Se obtiene la cantidad 
teórica de agua.

La metilolación se lleva a cabo con 15,4 partes



(O,5 moles) de paraformaldehido al 97,5 % y otras 1,5 
partes de metilato sódico en polvo, durante 2 horas y a 
lOOa C, y después del enfriamiento se diluye con 300 
partes de netanol. Se filtra la solución resultante,
para separar las porciones insolubles (8 partes), "y< se 
eliminan en vacío el tolueno y el netanol. Se obtiene 
un producto sólido, quebradizo, que después del desme­
nuzamiento aparece en forma de polvo y que es soluble 
en agua con limpidez. A juzgar por el contenido averigua­
do de formaldehido, se trata en esencia del compuesto 
siguiente:

ptr n n rtftT

EJEMPLO 15

Con uno de los baños acuosos A a D de la tabla I 
que sigue se fulardea un tejido de algodón. La absorción 
de líquido asciende al 80 %. Se seca a temperatura de 70 - 
a 803 C y a continuación se endurece durante minutos a 
1603 C. Se lava entonces el tejido durante 5 minutos y a 
temperatura de ebullición en una solución que contiene por 

litro de agua 2 g de carbonato sódico anhidro, se enjuaga

n
O



y se seca. Una parte del tejido se hierve por 5 veces, 

durante 30 minutos, en una solución que contiene 2 g de 
carbonato sódico y 5 g de jabón por litro de agua ( - 
lavado SNV-4 por 5 veces). '* '

5. Cada una de las piezas de tejido se ensaya
luego respecto a la incombustibilidad y la resistencia al 
arrugamiento (prueba vertical según DIN 53 906). Los 
resultados de estas pruebas están también compendiados 
en la tabla I que sigue.
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Componentes sin
trata­
miento

tratamiento con 
la preparación

B D

Producto según el Ejemplo 2, g/l 

Producto según el Ejemplo 3, g/l

Eter dimetílico de pentamatilol 
melamina (al 60 %), g/l "*

Etanol

NH^Cl g/l

Resistencia a la inflamación
después de lavado final:
Tiempo de combustión (en segundos) arde
Tiempo de ignición (en segundos)
Longitud de desgarro (en cm)
después de lavado SNV-4 por 5 
veces:
Tiempo de combustión (en segundos) arde 
Tiempo de ignición (en segundos) 
Longitud de desgarro (en cm)

Resistencia al arrugamiento

Angulo de arrugamiento (promedio 
de 10 muestras)
en seco 
en húmedo

E < 3  
E SP]

69

57

480 480
520 520

0 
0

10,5

0 

o 
10

o
o

9 . 5

0
0

9 . 5

0
0
10

o

o

13

95

EL22

79

139

0
0

9

0
0

9 , !
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Con uno de los baños acuosos E a K de la tabla II 
que sigue se fulardea tejido de algodón, tejido de.seda arti­
ficial de viscosa y tejido de polióster y algodón.-'¿¿".absor­
ción de líquido es de 80, 85 y 90 %, respectivamente..Se seca 
a temperatura de 70 a 803 C y a continuación se endurece 
durante 5 minutos a 145° C. Se lavan luego los tejidos duran­
te 5 minutos y a temperatura de ebullición (para el algodón) 

o a 60S C (para la seda artificial de viscosa y la mezcla de 

polióster y algodón), en una solución que contiene por.litro 
2 g de carbonato sódico anhidro, se enjuaga y se seca.'Una 
parte del tejido se hierve (para el algodón) o se lava^ a 
603 C (para la seda artificial de viscosa), por 5 veces 
y durante 30 minutos, en una solución que contiene 2 g de 
carbonato sódico y 5 g de jabón por litro de agua. ( = 5 
lavados SNV-4 o respectivamente SNV-3).

Las diversas piezas de tejido se ensayan luego res­
pecto a su resistencia a la inflamación (prueba vertical 
según DIN 53 906). Los tiempos de ignición son:

para el algodón 6 segundos
para la seda artificial de viscosa 6 segundos
para la mezcla de polióster y
algodón 12 segundos

Los resultados de esta prueba están asimismo compen­
diados en la tabla II.
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Componentes
sin
trata­
miento

Tra1
prei

^amiento con la 
oración

E . F & H 1^ - J K

Producto según el Ejemplo 
2, g/l 400
Producto según el Ejemplo 
4, g/l - 390 - - - * — -

Producto segdn el Ejemplo 
5, g/l - - 430 - 390 — -

Producto según el Ejemplo 
6, g/l - - - 460 _. 400 -

Producto según el Ejemplo
8, g/l - - - - - < - 43C

éter dimetílico de pentame 
tilolmelamina (al 60 %) ^ 1 - 80 - - 80 80 8C

H3PO4 (al 85 %) , g/l 30 30 30 30 30 30 3C

Resistencia a la inflamad ó:i
Algodón

después de lavado final:
Tiempo de combustión (en 
segundos) arde 0 0 0 - 0 0 0
Longitud de desgarro (en 
en) 10 9 9,5 - 9 9 9,5



TABLA II (continuación)

Coaponentes sin
trata­
miento

Tratamiento
preparación

con la

E F & H 1 ^ 7 ^ K

+ después de lavado SNV-4 
por 5 veces:
Tiempo de combustión 
(en segundos) arde 0 0 0 - 0 -, -0' 1

Longitud d. desgarro 
(en en) 11 9,5 9 - 8,5 10 11

Seda artificial de viscosa

después de lavado final:
Tiempo de combustión 
(en segundos) arde 0 0 - 0 0 0' -

Longitud de desgarro 
(en cm) 8,5 10,5 - 9 8,5 9,5 -

+ después de lavado SNV-3 
por 5 veces:

Tiempo de combustión 
(en segundos) - - - 1,5 0 0 -

Longitud de desgarro 
(en cm) - - - 10 9 8 -

Mezcla de poliéster y al­
godón
después de lavado final:
Tiempo de combustión 
(en segundos) arde - 0 - - 0 0 -

Longitud de desgarro 
(en cm) - 14 - - 13,5 13,5 -
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EJEMPLO 17

Con uno de los baños acuosos L a Q de la tabla 
III que sigue se fulardea un tejido de algodón. La absor­
ción de líquido asciende al 80 %. Se seca a temperatura de 

5. 70 a 8oa C y a continuación se endurece durante 5 minutos

a 145S C. Luego se lava el tejido durante 5 minutos y a tem­
peratura de ebullición en una solución que contiene por 

litro 2 g de carbonato sódico anhidroy se le aclara y se le 
seca.

0.
A continuación se ensayan las diversas piezas 

de tejido respecto a la resistencia a la inflamación 
(prueba vertical según DIN 53 906, 6 segundos de tiempo 
de ignición). Los resultados de este ensayo están compen­
diados en la tabla III.
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TABLA III

Componentes
sin
trata­
miento

Tratamiento con la 
preparación

L M N 0 . P Q

Producto según el Ejemplo 
1 , g/l 490

Producto según el Ejemplo 
4, g/l 435 -

Producto según el Ejemplo
9, g/l
Producto según el Ejemplo
10, g/l

355

355

-, - -

Producto según el Ejemplo
12, g/l
Producto según el Ejemplo
13, g/l

425

385

Eter dimetílico de pentame 
tilolmelamina (al 60 %), g/l 80 - 80 80 8o 80

H^PO^ (al 85 %) g/l 30 30 30 30 30 30

pH de la preparación 2,2 2,2 2,7 2,4 3,2 2,8

Resistencia a la inflamación

después de lavado final:
Tiempo de combustión (en 
segundos) arde 0 0 0 0 0 0

Longitud de desgarro (en 
cm) 10,5 11,5 11 9,5 10 9



EJEMPLO 18
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Con uno de los baños acuosos R a U de la tabla 
IV que sigue se fulardea un tejido de algodón. La absorción 
de liquido asciende al 80 %. Se seca a temperatura de *?0 a 
80SC y luego se endurece durante 5 minutos a 145s C.

El ensayo de las diversas piezas de tejido (prueba 
vertical según DIN 53 906) indica que con las preparaciones 
R a U se logra un buen efecto ignífugo.

TABLA IV '-

Componentes
Preparación

' R S T U

Producto según el Ejemplo 7* g/l 
Producto según el Ejemplo 11, g/l 
Producto según el Ejemplo 14, g/l

460

400 350

375

Eter dimetílico de pentametilolme 
lamina (al 60 %) g/L * 80 - 80 80

HgPO^ (al 85%) g/l 30 30 30 30

pH de la preparación 2,8 1,9 2,3 2,7



REIVINDICACIONES

7 6

Descrito el objeto del presente invento, se declaran 
nuevas y de propia invención las siguientes reivindicaciones, 
con prioridad de la solicitud do patentes nucís# 123/69 del 
7.1.69 y del 27.11.69.

1. Procedimiento para la incombustibilización y el 

arrugamiento de materiales de fibra celulósicos, caracterizado 
por aplicarse a estos materiales una preparación acuosa que 

contiene un compuesto de fósforo, a lo menos, de la fórmula

VP\ CH^OY CHgOY
0 O-R'-*P

CH-CH-CO-Ñ-CHp-É N-CH -Ñ-CO-CH-H-í/ \)-R' g
2 ¡ \   ̂ i ^

x (r x*

en la que

R^, Rg, R'^ y R'g denotan cada uno un radical alquí- 
líqo, alquenílico o halogenalquílico con 4 

átomos de carbono a lo sumo;
X y X' denotan cada uno un radical metílico o, 

de preferencia, un dtomo de hidrógeno;
A significa un radical alquilénico con 2 a 3



átonos de carbono, evontualmente substituido 
por grupos de alquilo inferior, alcoxilo infe­
rior o hidroxilo;

Z significa un átomo de oxígeno o de azufre; e

5. Y significa un radical alquílico con 4 átomos de 
carbono a lo sumo o, preferentemente, un átomo 

de hidrogeno,
y evontualmente un precondensado aminoplástico endurecible, se­
carse a continuación los materiales y somatárseles a un tráta­

lo. miento a temperatura elevada.

2. Procedimiento según la reivindicación 1, ca­

racterizado por emplearse un compuesto de fósforo de la fór̂ - 
mula

C
9

20. en la que

R^, X, Y, A y Z tienen el mismo significado que en
la reivindicación 1 .
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3. Procedimiento según la reivindicación 2, carac­

terizado por emplearse un compuesto de fósforo de la fórmula

CHgOY R
L-0^ CH--CH-CO-N-CH,--N N-CĤ -N-CO-CH-: 
1 2  ̂ ^ \  ^ )

CH^OY

10. en la que
R^, X, Y y Z tienen el mismo significado que en la 

reivindicación 1 , 
mientras que

y Eg significan cada unn un radical metílico, 

15* metoxílico o hidroxílico o un átomo de
hidrógeno.

4. Procedimiento según la reivindicación 3, carac­
terizado por emplearse un compuesto de fósforo de la fórmula

R-3-0.
V CH OY. ] 2 1

R
r

Er
-CH CHgOY^

/

O-Ri

-0^\:Hgf-CHg-CO-N - CHg - Ñ^^^N- CHg-Ñ-CO-CHg-HgC^ \-R-



en la que

* .-=-50 =
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R^ significa un radical metílico o etílico;
significa un radical metílico o, preferentemente,
un átomo de hidrógeno; y

5. ^  y Eg tienen el mismo significado que en la reivindica­
ción 3.

5. Procedimiento según la reivindicación,2, carac­

terizado por emplearse un compuesto de fósforo de la fórmula

en la que
15. R-¡_, X, Y y Z tienen el mismo significado que en la

reivindicación 1;
representa un átomo de hidrógeno o un grupo 
metoxílico;

E^ representa un átomo de hidrógeno o un grupo 
20. metílico; y
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E¡- representa un átomo de hidrógeno o un grupo 

metílico o hidroxílico.

6. Procedimiento según la reivindicación 5, 

caracterizado por emplearse un compuesto de fósforo de 
5. la fórmula

"*.*"=-*51'*

R- - 0j

V
/ \

Ŷ -0H,C E,-HCi ¿ ^  
CH^-CHn-CO-N-CH^N

CĤ  CH,0-Yn Pj j <c¡! -L
N-CHg-N-CO-CHg-HgC O-R̂

10. en la que

Rj significa un radical metílico o etílico;

significa un radical metílico o, preferentemen­

te, un átomo de hidrógeno; y 
E^, E^ y E^ tienen el mismo significado que en la 

15. reivindicación 5.

7. Procedimiento según la reivindicación 4, carac­
terizado por emplearse el compuesto de fósforo de la fórmula
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y

H3C-0.V 
-/ \

HOHr,C2t HgC-
¡Hg-CHg-CO-N-CH.-N.

CHr 
( <
N-CH,

H^OHh
N-CHg-N-CO-CHg-HgC

ü

P/\
O-CH^

O-CH^

5. 8. Procedimiento según la reivindicación

caracterizado por emplearse el compuesto de fósforo de., 
la fórmula ^

H^C-0 O3
P H0Hg.C Hr

Hr
\
^ 2 CHgOH

0. 0-CHq
P

/ \  ^  ^  r  / \
H ^ C -0  C H g -C H g -C O -N -C H p -lk  N -C H g -N -C O -C H g -H g C  , 0 -C H ^

1 0 .

9. Procedimiento según una de las reivindica­
ciones 1 a 8, caracterizado por ser menor de 5 el pH de la 
preparación.

10. Procedimiento según una de las reivindicacio- 
15. nes 1 a 9* caracterizado por contener la preparación de 200 

a 700 g/1 del compuesto de fósforo.
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11. Procedimiento según una ge las reivindicaciones 

1 a 10, caracterizado por secarse el material de fibra a tem­
peraturas hasta 100SC y sometérseles a un tratamiento térmico 
a temperaturas superiores a looac,

5. 12. Procedimiento según una de las reivindicacio­
nes 1 a 11, caracterizado por ajustarse con ácido ort'ofosfó- 
rico el pH de la preparación.

13. Procedimiento para la incombustibilización y el 
antiarrugamiento de materiales de fibra celulósicos.

10. Según se describe y reivindica en la 
memoria descriptiva aúe consta de 53 páginas 
escritas a máquina ppr una sola cara.

Madrid, a í\de Enero de 1969
p.a. *AtME

a&MGUSt

presente 
foliadas y
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