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MEMORIA DESCRIPTIVA

Objeto de este invento es un procedimiento para
la ignifugecibn de materiales mixtos de fibra a base de
poliéster y celulosa, caracterizado por aplicarse 2 estos
materiales une preparacibn acuocsa que contiene:

5e a) a 10 menos un producto de reaccidn de
a’) un compuesto de nitrdgeno, a lo menos dimeti-
lolable,
b?') un compuesto de la férmula
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CH,-CH-CO-NH, '
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R1 ¥y R2 significan cada wno un radical alquilico, al-
quenilico o haloalquflico con 4 dtomos de car-
bono a lo sumo,

en la que

mientras que
X significa un radical metilico o0, de preferen-
cia, un 4dtomo de hidrbgeno,
¢’') formaldehido o un agente donador de formalde-
hido y
d’) ®mventuslmente, un alcanol con 4 dtomos de car-
bono & 1lo sumo; y
b) a 1o menos un tridster de dcido fosférico polihalo-
genado, alifdtico o aromdtico (de preferencia, un
&ster trialquilico, o triarflico de dcido fosflrico),
secarse 1os materiales asi tratados y someterlos a un tra-
tamiento térmico,

Los productos de reaccibn a) empleados para el pro-
cedimiento de este invento pueden obtenerse por reaccibn de
los componentes a’), b'), ¢') y eventualmente d') en los mds
diversos ordenes de sucesidn., Por ejemplo, es posible hacer
reaccionar primeremente entre si los componentes a’), b') y

¢’), al mismo tiempo, y 2 continuacién si se quiere, eterifi-
carlos todavia con el componente 4’).

Otra posibilidad consiste en hacer reaccionar el
componente a’) con el componente ¢’), luego con el componente
b’) ¥y & continuacibn, si se quiere, con el componente d'). Asi-
mismo pueden obtenerse los productos de reaccidn a) haciendo
reaccionar el componente a') con el componente ¢'), luego con
el componente d’) y a continuacibn con el componente B’). Seo
llega ademds a tales productos de reaccidn a) si se hacen
reaccionar primeramente los componentes 2’) y b’), cada uno

de por si, con el componmrte ¢’), se hocen remccionar luego
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ambos productos de reaceidn entre si y @ continuacibn, si se
quiere, se los hace reaccionar todavia con el componente 4'),
También es posible hacer reaccionar el componente b') ocon el
componente ¢') y eventualmente con el componente d') y luego
hacer reaccionar con el componente &') el producto que asi

8e ha originado,

Compuestos de nitrégeno a lo menos dimetilolohles
( = componente a’) apropiados son los compuestos que pueden

por adicibn de formeldchido transformarse en los llamades pre-
condensados aminopldsticos endurecibles. Cabe mencionar las
1,3,5-aminotriacinas, como las melaminas N-substituidas (nor
ejemplo, la N-butilmelamina, lo mismo que 1@ ameling) y las
guenaminas (por ejemplo, formoguanamina, benzoguanamina o
ecetoguanamina) o también las diguanamines. Asimismo entran
en cuenta; el biuret, la guanidina, la tiaurea, las alquil-

0 aril-ureas y -tioureas, las alquilen-ureas o —diurcas (por
ejemplo, etilenurea, propilenurca o acetilendiurea), la Z,5-
~dihidroxi-imidazolidona~-2 y sus derivedos (por ejemplo, la
4,5-dihidroxiimidazolidona~2 substituida en la posicibn 4 jun-
to al grupo hidroxflico con el radical -CHchzoo_'NH-CHz-OH).
Asimismo entran en considerseién los compues tos de nitrégeno
"ciclicos, por ejemplo los de las Férmulas

3 \c/ 3 125
HBC-O-C/ \CH2 (2) o (3) H 4 cH,
Holl liIH BN  NH
Ne” \c /
1 |
0 0

Se prefieren sin embargo las 1,3,5-triacings subs-
tituides a 1o menos por dos grupos aminicos primarios, la
ured y el compuesto de la férmula (2), Particular interéds
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El componente b') corresponde de prefeorencia a la

presenta la melamina,

férmula
R, -0, .0
PNZ
(4) /P\
Rl-O C@??ﬁ;CO-NHz s
en la que
Rl vy X tienen el significado ya expuesto.

Bspecial interés tienen los compuestos b’) que co-
rresponden a la férmula

R.-0 0
3 .
(3) \/

AN
R 3-0/ de-CHz-C 0..NH2 ’

en la que

33 significa un redical etilico o metilico.

Entre los compuestos de le férmula (5) se ha revela-
do como particularmente ventajosa la emida de deido 3-(dimetil-
fogfono)-propibdnico,

Han demostrado ser componentes a) de buena aptitud
en el procedimiento de este invento sobre todo los productos
de reaccifn de hexametilolmelamine o dter pentametflico de
hexametilolmelamine y amida de dcido 3-(dimetilfosfono)—propib-
nico y, eventualmente, formaldehido.

Otros componentes a) preferidos son los productos
de reaceibn de dimetilol- 0 hexemetilol-melamina y metilola-
mide de deido 3-(dimetilfosfono)-propioénico. '

Los productos de remccibn a) pueden corresponder tam-
bién a la férmula
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VAR YN ~CH,_-N-
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m
en la que
Rl vy X tienen ol significedo ya expuesto,
Y significa un grupo alquflico con 4 dtomos de

carbono & 1o sumo; y

m nyop significan cada uno un ndmero entero positivos
I, por valor de 4 a 6; n, por valor de 3 6 4;
¥y By por velor den & 1 a 1o sumo.

Puede tratarse aqui, por ejemplo, del compuesto de

la férmula ' -
H_CO, 0 0 OCH
3N/ .o Q\P/
H co/ \CH ~CH,~CO~NH-CHp CH,,~N-0C-H,, C-H c/ \ocn -H
3 2~ 2 2¥ ™2 3
N 7
N
H.CO 0 QCH -CH
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/ \CH 2? N | P \o
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3 2 G i | 2 2~CHp
N—- S C-N
\ \
/CHZ-CHQ-CO-I;T-CHZ \N CHz—N—OC-CH2-0H2 0CH
. /P \\0 H, 0-0H H, C-OH -/;.P\
H
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Otros productos de reacelén a) pueden corresponder,

por ejemplo, a la férmula

Ry =0 ¢o 0 N /O—Rl-} £ [_0}12_9_]2 '11
_/P\c R A S T
Rl-O Hz-?H-CO—N—CHZ-N-A-N-HZC-N-CO-Hg-HZC O—Rl ["Hjé_o
X X -
B (8) T -
5.
en la que
Ry ¥ X tienen el significado ya expuesto;
4 representa un redical -CO, CS, CNH o ~CO-NE-CO
(donde E denota un dtomo de hidrégeno o un radi-
cal de la férmula -CH2-O-Y1);
Yl significa un radical alquilico con 4 4tomos de
10. carbono a lo sumo 0, preferentemente, un d-tomo
de hidrégeno; y
a significa 1, 2 6 3,
Intra aquf on cuenta, por ejemplo, un compuesto de
la f£6rmula
15. _
H3CO\ /7..0 ‘ | o\\\\ /OCH3 3 [-H,
H3co/ P\CHZCHZ-CO-N-CHZ—I\iI—(ﬁ-ll(—H2C-N-OC—H20H20/ P'\oc1{3 ‘ [~CH,OH],,
0
- (9) -
Otros productos de reaccién a) apropiados se desori-
20, ben en la patente inglesa 1 092 793, lo mismo quc suw prepara-

25.

cién.

Se llega convenientemente a los productos de reac-
cién a) de la férmula (6) si con calentemiento, y prefercn-

temente on presencia de un disolvente orgdnico que con el
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agua forme un acebtropo, sc condensa un compuesto de la férmu
la (1) con una 1,3,5-triacina que contenge 2 10 menos dos gru-
pos aminicos primarios, con tal de que los grupos H N de wo

de estos dos componentes de partida estén metilolaﬂos, ge¢ ro-
metilola con formaldehido o wn agonte donador de formaldchido,
a tomperatura alte y eventvalmento en presencia de wn catali-
zador bdsico, y a continuseién, si se qulere, se eterifics to-
davia con un alcanol que contenga 4 dtomos de carbono a 1o su-

mo,

Los productos de reaccién a) que corresponden a la
férmula (8) se preparan de conveniencia monometilolando dos mo-
los de wn compuesto de la férmula (1) con dos moles de Formal-
dehido o de wn agonte donador de formaldehido, haciendo roac-
cionar o continuecibn con un mol de urca, bioures, guanidina,

0 biuret, en auscnecia de 2gu2 y on un disolvante orgdnico incr-
te, @& temperatura clevada, rometilolando eon formaldchido o wn
agente donador de formaldehido el producto de reaceidn resulian
te, a temperaturs alta y eventualmente en presencia de wn cato
lizador bdsico, y etorificando todavia, si se quiere, con wn

alcanol de 4 4dtomos de carbono a 10 sumo,

Las remetilolaciones con formaldehido o con wn agenta
donador de formaldehido (como ol paraformaldehido se ofectdan
con ventaja a temperaturas hesta 1502C¢, En celidad de bases de
aceibn catalitica que eventuslmente se emplean al mismo tiempo
entran en cuenta, por ejemplo, el hidréxido sédico, el hidroéxi-
do potdsico, el acctato sédico, ¢l carbonato de magnesio o el
6xido de magnesio,

Una modalidaed preferida para proparar los productos
de reaccibn a) consiste en hacer roaccionar cn la fusién (o sea
on auscncia de disolvante), & temporaturas de 100 a 1509C, un
compuesto de la férmula (1) con un componente a') metilolado,
eventualmente cterificado,
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El componente b) puede consistir on triéstores po-
lihalogcnados del deido fosférico, mixtos w homogéneos.

En calidad de ermponente b) se emplean con prefo-
rencia éstores trialquflicos polihalogenados de deido £osf6-
rico, Son aptos en particwlar los &stercs trialquilicos de
esta clasc que contienen en ¢l radical alquflico 4 dtomes de
carbono a 1o sumo y cn los cuales cada radical alquilicu cstd
substitufdo por 2 6 3, 4tomos de halbégeno (por cjcmplo, dto-
mos de bromo o de cloro). Cabe sefialar aqul principalmente co-
mo componente b) el fosfato de tris—(2,3-dibromo-2-cloropro.
pilo), o, en particular, ¢l fosfato de tris<(2,3~dibrcmopro-
pilo), Pero al mismo tiempo cabeo resdiar también 1os &steres
triarilicos, como los fosfatos tris—(polibromo-aromdtinos),

por ¢jemplo el fosfato polibromado de trifenilo o tricresilo.

Las prceparaciones acuosas pare la ignifugacién do
materiales fibrosos de polidster y cclulosa conticnon normal-
mente de 15 a 40 % en peso del componentc 2) y 5 a 25 % on
peso del componente b). Las preparacioncs acucsas sc¢ obticnen
por simplo mezcla de los componentes a) y b) y adicién de una
cantidad respectiva de agua. En ¢l estado sin diluir, los mez-
clas de los componentes a) y b) son viscosas y al diluirlas
con agua se¢ originan omulsiones finamente dispersas, de buo-
na estabilided,

Las preparacioncs para la ignifugacitn pucdar even-
tualmente contencr todevia otros aditementos, Pare lograr mo--
yor depositacifn de substancia en los tejidos o ventajosa,
por ejomplo, la adicién de 0,01 a 0,05 % de unaspolietilengli-
col de peso molccular alto, Ademds, pucden agregarse a las
preparacioncs los ablandadores corrientes. Asf, cuando al mis-
mo tiempo sc tienc que mejorar la inarrugabilided dcl tojido

on tratamionto, pucdon afiadirse a las preparaciones preeondon
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sados aminopldsticos, por ejemplo. Tambidn os posible la adi-
cién de catelizadores del cndurceimiento (como eloruro de amo-
nio, dihidroortofosfato do amonio, dcido fosférico, cloruro
de magnesio o nitreto de zinc), pero casi nunca os necesaria,
pucs los productos de reacceidén que cabe cmpleoarse sogin ocsto
invento se endurccen la mayoria do las veces por si mismo a
temporaturas altas. La adieién de wn emulgonte sucle sor su-
porflue porque los productos de ronceidn fosforosos a) son

cn parte ya de por si omulgentos muy eficacces para los & teo-
res polihalogcnados de deido fosférico,

Los materiales de fibra pasibles de apresto igni-
fugo soglin este invento son proferentemento géneros toxbiles,
Sc omplean on particular tejldos mixtos de polidster y colu-
losa on los que la porcién de polidster se reficre a la por-
eién de cclulosa como 1l:4 a 2:1. Etran pues on cucnita, por
cjemplo, los tejidos mixtos de poliéster y colulosa llamados
de 20/80, 26/74, 50/50 o 67/33.

Las preparacioncs se aplican pues @ los metcriales
de fire mixtos a base de polidstor ¥ colulosa, lo cual puedo
of cctuerse de mancre ya conocide. Do prefercncia sc actia con
género en piezes y se impregnen &stas en un fuler de 1o cong-
truceibn ordinaria, que so carga con la preparacién a la tom-~
perature del ambiente. Las porciones de colulosa do 108 mom
teriales do fibre mixtos bueden proceder do eclulosa natural
0 regonerada, por ejomplo, de lino, algoddn, scda artificial
0 lana cclulésica,

El material fibroso asf impregnado debe entoncos
Secarse, lo curl se realiza convenientemento a tomperaturas
hasta 1002 C. Tucgo sc lo somotc a un tratamiento térmico a
Somperaturas por encima de 1002 C (por oj cmplo, entrc 130 y
2009C; proforentemente, de 140 a 1802 ¢) cuya duracién puc-
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de ser tanto mds brece cuanto mds alta sea la tomperatura,
Bsta duracifn del calentamicnto es, por e¢jemplo, de 2 a 6

minutos & temperaturas de 180 a 1400 C,

Un levado ulterior con un agente accptor de deido
(de profercncia, solucibn acuosa dc carbonato sédico), por
ojemplo a temperaturas desde 402 C hasta la de ebullicidn y
durante 40 a 3 minutos, resulte conveniente cuando el medio
de reaceibn es fuertemente deido,

Por el proccdimiento dc este invento se obtiench
materiales de fibra con resistencia muy buch2 y permancnte
a la inflamacidn.,

En los gjemplos que sigue, los porcentajes y las
partes son porcentajes en peso y partes en peso, Los volime-
nes so reficren a las partcs en peso como el centimetro cgbi~
cO al gramo,

Recotas dc preparacibn

4,

En un matraz agitadbr de 500 volimencs, provisto do
refrigerador dc reflujo y tormbmetro, sc fundon 181 partes
(1 mol) de amida de dcido 3-(dimotilfosfono)-propibnico y sc
calienta la fusibn a 1202 C do tempeoratura interna, agitondo.
Se¢ afiaden lucgo 83,6 partes (0,2 moles) de &tor pentometilico
de hexamotilolmelamina, se ajusta la temperature intorna otra
vez & 1202 C y se agita por 15 minutos mds, con lo cual la
temperatura interna desciende gradualmente hasta 1002 ¢ y al
mismo tiempo sc¢ Oorigina un manificsto rcflujo de metanol. s
més ventajoso no cxeluir este metanol, para gue la viscosi-
dad de la meczcla reoccional se mantenga a un nivel que pormi-
ta todavia mansjarla biaon,

El producto de rcaccibn & tienc ¢l grado de conden~
sacibn descado cusndo una muecstra de unas 2,5 partes, mezcla-
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da con 1,5 partes de¢ fosfato dec tris-(2,3-dibromopropilo) y
agltada a mano con 6 partes de agua cn ¢l tubo dg emsayo, da
inmediatamento une emulsidén lechosa, finamente dispersa. Sc
enfria entonces hasta la tempcratura dol ambicnte ¢l produc-

5, +0 de la reaccibn; o bion, antes del enfriamiento, seo lec pue~
de mozclar con la cantidad deseada de fosfato de tris-2,3-di-
bromopropilo y al mismo tiempo enfriarlo,

En ambos ocasos so obbtlono un producto muy viscoso,
que 2l sor mezclado con agua prescata reaceibén fuortecmonte
10, TDbésica.
B.
In un matraz agltador de 500 voltmenes, provisto de
refrigerador de reflujo y tcrmbémotro, se mezclan 220 parﬁcs
(1 mol) de metilolamide de deido 3-(dimetilfostono)-propidni-
15, co &l 96 % con 23,25 partes (0,125 moles) dc dimetilolmelami--
na y, agitando, sc calicnta la mezcla hasta 1259C dc tcmpera-
tura intorna. Dospuds de 10 minutos de agitacidn a csta tem-
peratura, sc inicia una gelificacidn, y ontonces se afiaden
50 partes dc egua, quo sc¢ introduccn en ¢l gel egitando al
20, mismo tiempo quc se enfria hasta la tomperatura del ambiontc.

Sc obtione un producto gclatinoso, con 80 % do matcria socen.

c.

En un matrag agitador de 500 ccy provisto de rofri-~
gerador dc reflujo y tormbmotro, se mozelan 220 partes ( 1 mol)
o5, c motilolamida de decido 3-(dimetilfosfono)-propibnico al 96%

con 51 partes (0,17 moles) dc hexamotilolmelamine y se calien-
ta la mezcla hasta 110-1152 C de tomperatura interna con agi-
tacién. Luogo so eliminan on vacio y en ¢l curso dc 5 minutos
las porcioncs metanélicos que estédn contenidas en la metilola-
30, mida do decido 3-(dimetilfosfono)-propibnico. 4 continuacibn
se trata duranto 30 minutos a 1252 C do tomperatura intorna

¥ luecgo sc enfria hasta la temperoturs del ambiento.
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Sc obtiene wn producto muy viscoso, incoloro y lim-
pido,

D. .

B un matraz agitador de 2500 volfmenes de capaci-
dad, provisto dec separador de agua, Sc suspenden 724 partcs.
dc amide de dcido 3-(dimetilfosf ono)-propibnico y 306,4 par-
tes de hexametilolmelamina en 1000 partes de benceno, So agro-
gan todavia 9,6 partes de dcido p-toluensulfénico y se calien-
ta hasta el punto dec cbullicibn del benceno, mientras sc¢ se-
para aceotrbpicamente el agua formeda en la condensacibén y
sc¢ la rccoge en el scparador de aguva. 4 las 20 horas do rofc-
cién, no se forma ya mds agun. Se obtienen 74 partes de ésto
(calculado: 73 partes). 4 continuacibn so cxtrae ¢l benceno
cn vacio, al mismo ticmpo que se instilan gradualmente 400
partes de agua,

4 la solucibén turbia quc queda se afiadan 400 partcs
de formaldchido acuoso al 40 % y sc¢ metilola durante 4 horas
a 602 C, Por medio dc la adicidn a gotas de un total de 14,5
partes de solucibn de hidréxido sbédico al 30 %, se¢ menticne
un pH 8 a 8,5, que se controla constantomente con un elcetro-
do de pH. Despuds dcl enfriamicnto hasto la temporatura del
ambiontc, sc oObtienen 1640 partcs do una solucibn opalina tur-
bia, que se mantione turbia aln despuéds de una filtracibn, EL
contenido do sukstancia activa ascionde al 62 %. Se hallan
los indices de formaldehido siguicntcss

CHZO totals 188 partes (de cllas, 68 partes dec

CHQO proceden de l& hexé-
metilolmelamina y 120 partes
so utilizan para la metilo-
, lacién)
CH,O libre: 58 partes

2

CH20 copbinado: 130 partes
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5. En un matraz agitador de 500 voltmenes, provisto de
refrigerador de reflujo y termbmetro, se mezclan 211 partes
(1 mol) de metilolamida de dcido 3-(dimetilfosfono)-propib-
nico con 93,5 partes (0,5 moles) dc benzoguanamina y se hace
reaccionar 1a mezela durante 30 minutos z 120-1252 C de¢ tempe-
10 ratura interns. Se obtiene un jarabe limpido, que despuds dol
enfriamiento se solidifica formando una pasta blanca,
F.
Fn la instalacibn descrita en la receta B, se hacen
reaccionar a temperatura int-rna de 115 a 1202 C, duranic 2
15 horas, 186 partes (0,38 moles) de metilolamida de dcido

378029

Puede por lo tanto asumirse que medionte la metilo-

13

laciobn se unen 62 partes de CH,O a los grupos -~CONH- secunda-

2
rios, 10 que cOrrosponde & un compuesto tetrametildlico de la

férmula siguientes

»

3-(dimetilfosfono)—propibnico con 96 partes (0,44 moles) do

un compuesto de la foérmula
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So obticne un jarabe amarillo,

G.

En la instalacién dcserita on la reccta E, sc hacen
reaccionar & 1008 C de tempcretura intcrna, dwrentce 30 minutos
271,5 partes (1,5 moles) do amida deo deido 3-(dimetiltcerono)-
-propibnico, 31,5 partes (0,25 moles) de mclemina, 46,2 partcs
(1,5 moles) de paraformaldchido 2l 96,5 % y 9 pertes de und So-
lucibn metanblica al 27 % dc metilato sédico, Despudés ddl on-
friamiento, seo afiaden 100 partes de ogua y 160 partcs dc isopro-
panol y sc¢ filtra la solucién formoda pars librerla dec 1los ves—
tigios de porcioncs insolubles. Luego sc elimina en vacio y a
602 C la mezela de agua e isoOpropanol, con 10 que s¢ obtione wn
jerabe viscoso, prdcticamonte limpido,

H.

En la instalecibn descrita en la rccceta E sc hacon
reacclonar a temperctura de 100 a 1052 C, durantc 30 minutos,
217,2 partes (1,2 moles) de amida dc deido 3-(dimctilfosfono)-
propiénico y 61,2 partes (0,2 moles) dec hexometilolmclamina,
Después del enfriamiento, sc afiaden 160 partes de metanol v
100 partes do agua y sc¢ filtra 1a solucién formada, con adicidn
de 5 partes de kicselgur, para librerlas dec poquehias cantidodes
de porciones insolubles. Liucgo sc climina en vacio y a 602 C
la mezcla de agua y metanol, cdn lo cual se obtlone una rcsina

de turbicdad opalina, incolora y muy viscosa,
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Do la misma mencra quo cn 1a rocete H, so tratan
316,5 partes (1,5 moles) d- metilolamide de deido 3-(dimebil-
fosfono)-propibnico y 76,5 partes (0,25 moles) do hexametilol-
melamina, Se obtienc asimismo una resina incolore y myy visco-
sa,
Jd.

En 1o instelecifén descrita en la rocota E so hacen
reaccionar a temperatura de 125 a 1302 ¢, durante 30 minutos,
271,5 partes (1,5 moles) do amida de deido 3-(dimetilfosfono).
-propitnico y 90 partes (0,75 moles) do dimetilolures. 3o Ob-
tione wn jarabe iimpido, que despuds del onfriamicnto s¢ soli-
difica formando una paste blanca.

K.

En la instalacidén descrite on la receta E se hacen
reaccionar a temporatura de 120 a 1309 C, durante una hora,
316,5 partes (1,5 moles) de amida do dcido 3-(dimetilfosfono).-
-propibnico y 75 partes (0,75 moles) dc propilenureca. Sc ob-
ticne un jarebe amarillento y poeo viscoso,

L,

En le instalacién deserite en la rocota E, sc hocan
reaccionar a 1002 C, durante 90 minutos, 211 partes (1 mol)
de metilolamida dc deido 3-(dimetilfosfono)-propibnico y 93
partes (0,5 moles) do carbonato de guonidina con un grado de
pureze del 97 %. Durante la reaccitn aparcece un desprondimion-
to do 002, el ocual quede torminndo dospuds dol ticmpo do reac-
cién quc se ha indicado antes, Se obtionc un jarabe amarillo
¥y muy viscoso,

M.
En un matraz agitedor de cuatro tubuladuras y 200
volimenes de capacidad, provisto do rofrigerador dc rcflujo,
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termdémetro, tubo para la introduccifén de gos y clectrodo deo
pH, so disuclven a 202 C, en 110 cc do metanol, 110 partes dcl
producto d¢ reaccién que se ha deserito on la rcceta H y, agi-
tando, se introduce gas clorhidrico hasta que ¢l pH as do 2,5,
Luego se otorifica durante 3 1/2 horas a la tomperatura de ro-
flujo (72-732 C) y se manticne el pH a 2,5-3,2, & continuacibn
se enfria hasta 602 C, se noutraliza hasta pH 7,9 con carbona-
to sédico anhidro, se cnfrie hasta 202 C y se filtra la solu-
cién rcaccional por un papel do filtro, El filtrado sc vuclve
a8 descargar del metanocl on vacio y a 608 C, Se obtienz un jo-

rabe ligeramonte turbio y myy viscoso,

N,
En un matraz agitador de 500 vollmencs de capacidad,
provisto de separador dc agua, refrigerador de reflujo y ter-
mémetro, se calicnten haste el punto de ebullicibn 210 partes

(0,5 moles) de una solucibn acuosa al 45 % de une triazona de

la férmula
0

)

o
/ A
HOH _O-N \I_CH OH
2 | |2
H.-C CH
2 N / 2

N
l
C

(12)

25

¥y 200 partes dc benceno, miontras se climina el agun acgo-
trépicamente. Se obtiocnon 122 partes de agun. Liuego so oxtrac
ol benceno on vacio. El producto de la reaccién conticne 18,5
partes de CH20. Sc¢ agrcgan entonces 130 partes de metiloloami-
da de dcido 3-(dimotilfosfono)propibnico, cantidad que cqui-
vale al CHZO hallago, y se trote la mozcla durente ung hore
a temperatura de 125 a 1352 C, Despubs del enfriomiento, el
producto de la rcaccibn cs una mase sélida y amorillonta.
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En la instalacifén dcscrite en 1a recota E se hacen
refccionar a ‘Gomperature de 100 a 1102 €, durante 70 minubos,
139 partes (0,5 moles) de emide de dcido bis-(2-cloroetilfos-
fono)-propifénico y 35,5 partes (0,25 moles) deo &tor pontomoti-
lico de hexametilolmelamine (al 90 4).Se obtiene un producto
de reaccidn siruposo,

P,

En la instalacidn descrita on 1a rccota X so hocon
reaceionar 2 temperatura dc 100 a 1102C¢, durcrntc 75 minutos,
116,5 partes (0,5 moles) do emide de deido 3-(dialilfosfono).
propibnico, 15,4 partes (0,5 moles) de paraformeldchido al
9745 %, 1,75 partos de motilato sédico en polvo y 0,23 partcs
de hidroquinona. El producto resultante ticne wn grado deo mo-
tilolacibn dc 88%.

Se¢ agrogan entonces 35,5 partes (0,25 moles) do un
Ster pontametilico de hexemotilolmelamina al 90% ¥y se trata la
mozcla a temperatura de 115 a 1202 C durente 60 minutos mds,
Después do onfrior, sc obtieno un jarabe amerillonto,

Q.

En la instalacién descrita on la rcceta E se calion~

de una solucifn acuosa al 43 % de tetramctilolacotilondiurca

deo la féroula
0

I

-K \v_ 0
HOH,C-1 i CH,OH
HG e GH

(13) ;
HOH C.N //ﬁ-CH O
2N 2

!
¢
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y 211 partes (1 mol) de metilolamide dc dcido 3~(dimetilfos—
fono)-propibnico y se destila ol agun en vacfo, Ta t emp erotu-~
ra interna sube asi en ¢l curso de 25 minutos de 602 a 125 2 @,
¥ sc¢ la mantione a 1252 C dquronte 2 horas,

Después de enfriar, sc obtienc un jarabe amarill on-
to, '

R,

En la instelacién deserite on la recete E sc hocon
reaccionar a temporatura de 118 a 1192 G, durantc 15 minutos,
225 partes (1 mol) dc emida de dcido 3-(dimetilfosfono)-notoxi-
metilprogénico y 51 partcs (0,166 moles) dc hexamotilolmelomi—
na y a continufeibn se enfrie dec inmediato hasta la ‘tomp cratu~

ra dcl ambiente, Se obtione un jarabe incoloro.

Se
IEn le instalecibn deserita en la receta E sc hacen
reaceionar a 1002 C, durente 40 minutos, 132,5 partes (0,5 mo-
les) de amida de deido 4~(di-n-butilfosfono)-propibnico, 15,5
partes (0,5 moles) de paraformaldchido al 97,5 % y 1,7 partcs
de metilato sédico en polvo., El producto resultante tienc un
grado de metilolacién del 77 %. So agrogon entonces 35,5 par—
tes (0,25 moles) de wn btor pentametflico do hexametilolmelami -
na al 90 % y se trata la mezcle durante 60 minutos mds a tome
peratura de 115 a 12Y ¢, Dospuss dcl onfriomionto se obtiecne
un jarabe incoloro:
T.
Se ctorifican con metanol dc mancra andloga o 1o des-

crita en la reccte M 150 partes de 12 resina que se ha doseri-

to en la reccta I, Se obtiene un jarabe viscoso.

U. ,
En la instelacién descrito on la roccta E So hacon
reaceionar a temperatura do 118 a 1252 €, por un total do 50
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minutos, 211 partes (1 mol) dec metilolamide do deido 3~(dimo~
tilfosfono)-propibnico y 71 partes (0,166 moles) de wn Gtcr
pentamotilico do hoxametilolmclamina 81 90 %, Transourridos
los 30 primeros minutos dc) tlempo de rcaceidn, sc ponec la
instalacién on vacio y so destila ol metonol originndo., Fsto
tratamiento se prosiguc por 20 minutos mds, despubs do ic cual
se enfria de inmediato has+ta la tomporatura dol ambionte. Sc
obticne un jarabo viscoso, 1impido o incoloro,

V.

So proccde tal como se ha deserito on 1 recota U,
poro sco enfrie solamente hasto 1002 C al tcrminer la destila~
cién del metanol, se mezela ¢l producto de la resccién ocon
220 partcs de fosfato dg tris-2, 3-ditromopropilo y, prosiguicn-
do la agitacibn, so cnfria despacio hasta 1a temperatura del
ambiente. Se obtiono un producto amarillento, cesi limpido
¥ de viscosidad homogénesa,

w.

Se procede tal como se ha deserito en la recetn v,
pero reemplazando ¢l fosfato de tris~2,3-dibromopropilo por 1z
misma cantided en peso de fosfato de tris-(2-cloro-2,3-dihro-
mopropilo)., So obticne un producto homogéneo y myy viscoso,

X, .
Proparacién de fosfato do tris—{2-cloro-g, 3-dibromo

propilo)

B un matrez de tres tubuladuras, provisto dc termé-
metro, egltador y embudo de gotco, se depogitan 9 g de bromo
¥ 5 g de totracloruro de carbono, Se onfria esta mozela hasto
unos 102 C com agua helada y luocgo sc¢ inicia 1o instilacién
lenta de 5 g de fosfato de tris(2-cloroalilo), culdando de que
la tomperatura no suba, La instilacidén requicre wnos 15 mi-
nutos, So doja la mezela cn reposc por 12 horas ¥y luego se ca-
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lienta con agua calientc la solucidn, que s¢ ho vuelto dc co-
lor rojo pardusco profundo, Se barrc onérgicamente con nitrézgc-
no para climinar ¢l bromo sobrantc y ol HBr quc eventualmontc
8o ha formado y & continuacidn so concantrae en vacfo., Sc ob-
tiecne un acclte viscoso, débilmonte colorcadoy; que cristaliza

a2l cabo de algln tiempo. Fte accitc s casi analiticamantc pu~
ro,

Rendimientos 13,5 g = 9645 % do la teoria, -
BT FMPLO 1

Se cmulsionan a mano on 55 partcs de agua 40 partcs
dc una mezcla obtcnida combinando 250 partes dol producto dc
reaceidfn A con 150 partos dc fosfoto do tris-2,3~dibromopropi-
10 y sc meozela 18 cmulsibn con 5 partes de une solucibn acuo-
so al 0,5 % do un polietilonglicol dc peso molccular 106. C on--
viene ronunciar al omplco de wn aparato homogcnoizador; pucs
con &1 ¢l polietilenglicol picrdc la focultad de impartir al
tejido mayor absorbonecia para la cmulsion,

Con osta omulsibn sc fulardea un tejido sin tofilr cl
polidster y algodbn 50:50 (poso de tcjido, 200 g/mz), que luo-
g0 8o scea o 80~1002 C, A continuncién so ondurccec a 1602 C
por 4 1/2 minutos y so lave a 409C por 30 minutos on una so-
lucibn detorgentc que contienc 5 g/litro de un detergonto fino
a basc de jabbn (igual quc on ¢l lavcdo SNV-95 811), Antes dcl
lavado, ol tcjido ticne un deopdsito deo substoneia 4ol 24% do
su poso primitivo, y dcspubs dcl lavedo se hella todavin 21 %
de dopbsito dc sulstencie., EL tacto dcl tejido tratado sc afce-
ta s6lo poco y la resistcncie a la 1lama sogln el método de
prucba 23-1966 do la AATC (prucha vertical a la llama con 12
sogundos dc tiempo dc ignicibn) os muy bucna.

EJ EMPLO 2

Sec trata do lo mismn mencro quoc Se ha dcserito on
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el Ejomplo 1 un tejido sin tcfiir de polidster y algodbn
67:33 (pego de tejido, 180 g/mz). El t¢jido +icens, antcs dol
lavado como on el Ejemplo 1, un depésito dc substancia del

i Merers ¥

27,5 % dc su peso primitivo, y dospuds dcl lavedo sc halla
todavia 23,5 % dc depbeito dc substoncia, EL tacto del toji-
do tratado sc afcecta sblo poco y la resistencia a la 1llama so-
gin ol mdtodo de prucha 23-1966 dc la AATCC puedc calificar-
80 do buona,

B FMPLO 3

En un aperato homogeonalzedor so mozclon 468 partos
del producto de condeonsacibn gelatinoso B con 225 partes do
fosfato de tris-2,3-dibromo-propilo y 370 partes dec agua, po~-
ra formor una emulsién finamontc disporse ( = en total, 1000
partes de bafio de apresto) quc ticne un pH de 5 a 6. Con oS~
ta emulsibén sco fulardca un tejido sin tofiir de polidster y
algodén 50:50 (poso de tojido, 200 g/mz), quc Sc sect a tom-
perature de 80 & 1009C, A continuacibn sc¢ endurcece durantc 4
1/2 minutos a 1602 C y sc¢ lavae por 30 minutos a 402 C en una
gsolucibn detorgontc que conticne por litro 5 g de un detor-
gonto fino a vasc do jabén (igusl que on ¢l lavado SNV-95 811).
dntos del lavado, ol tejido ticno un dopbsito do substancia
dol 40 % de su peso criginal y después dcl lavedo sc halla to-
davia 30 % dc dopbsito de substancia. EL tacto ddl tejido
traterdo so afccta s6lo poco y la resistcneia a la llamn sogln
ol método de prucba 23-1966 de la AATCC cs muy bucno.

EJ EMPLO 4

So mozelan 375 partcs dol producto do condeonsneidn
C con 225 partes de fosfato dg tris-2,3-dibromopropilo y 20
partos de dcido fosférico al 85 % y so prcpara osta mozcla
con 380 partos do agua en un aparato homoganocizador para for-
mer wne omulsidn finamentc disporsa ( = en total, 1000 partcs
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de bafio dc apresto). EL pH de estc bafio de apresto os de 1l @
2e

Con esta omulsifn se fulardea un tojido sin tofiir
de polidster y elgodén 50:50 (posc de tejldo, 286 g/m>), quo
so soca a temporatura de 80 a 1002C, A continuwacién gsc waducc-
ce por 4 1/2 minutos a 1502 C y sc lave por 30 minutos a 602C
oen wne solucibn dotorgentc como la que Se ha doserito on ¢l
Ejomplo 1. Antos do oste lavado, ol tojido tienc un depdsito
do sutstancia del 40% aproximadamente, micntras que despubs
del lavado so halla todavia 30 % dc dcpbsito. ElL tacto dcl to-
jido tratado sc afccta sbélo poco y la resistencia a la llamr
Segin el método de pruchka 23-1966 dela AATCC es muy bucna, Si
so repite todavia por cuntro veces mds ol lavedo que sc ha dos-
bcrito antes, la rosistcencia a la llama siguc sicndo invaria-
tlementec buena.

B EMPLO 5

Se mozelan 520 partes del producto dc condcnsacién D
(de un contenido dc substoncie activa dcl 62 %) con 188 partcs
dec fosfato d¢ tris-2,3-dibromopropilo y 2 partcs de decido fos-
férico al 85% y con ocste mezcla y 290 partes do aguas sc pro-
para on un aparcto homogcneizador ung emulsiébn ( = on total,
1000 partes do bafio de¢ aprcsto),

Sc fulardea con cste omulsién un tcjido sin tofiir
de polidstor y algodbn 50:50 (poso de tcjido, 200 g/m?), quc
8o soca a tamperatura do 80 a 1002 C, & continuacibn sc ondu-
roco por 4 1/2 minutos a 1509C y so lava por 30 minutos a 602C
dec l2 mancra que sc ha descrito on ol Ejemplo 3.

Antes de cste lavado, ol tcjido ticne un depbésito dc
substancia dcl 42% y despuds un depfsito del 31%, EL trcto del
tojido tratado se afccta 86lo poco y la resistoncia a la lloma
segin ¢l método do prucha 23-1966 do la AATCC os muy buena,
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Deépués dc 4 lavados mds, el ofccto siguec sicndo invariablo-

manto bueno,

7 MPLO 6

So fulardea con los bafios I & X dc la Tabla I que
siguc un tcjido sin tofiir do polidster y algodbn 50:56, quo
8¢ scca & tomporatura dec 80 a 1002C, A continuacién so ondu~
roce por 4 1/2 minubos o 16020, '

Las divcersoas piezns dc tejido se somoton lucgo o
onsayo de la resistoncis a 1o 1llamn (prucke vortical DIN
53 906, 15 sogundos dc tiompo de ignicién), Los resultados
do o3ta prucha cstdn asimlsmo compendiados on la tabla Ii.
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EJ FMPLO 7

Seo fulardea con los bafios XTI a XV de la tabla II
que sigue un tejido sin tofiir de polidster y algodén 50:50,
que se scca & temporatura de 80 a 1009C, A continuncibn so
5, endurcee por 4 1/2 minutos a 1609C.

Una parte del tejido se lava durantc 5 minutos on
wie goluoibn dotorgonto quo contlono por litro 4 g dd' 00rbo-
nato sbédico y 2 g deo un producto do condcnsacidn o basie deo
1 mol do p~torcinonilfonol y 9 moles de 6xido do otileno.

10. Lucgo sc mnsaya la resistconcla a la 1llome do las
diversas plozas de tcjido (pruocbte verticel DIN 53 906; " +i cm~
po do igniecidy, 12 scgundos), Los rosultados do cste bruoba
cstdn esimismo compondiados en 1la tabla IT.

Tabla IT

15.

!' Componentaes sin tra- ; tratomiento con ol bafio

tomi anto gxz |XII|XIID {3V

Producto segtn la reccta E g/l : 175

" " " n jol g/l 320

n " " ] o g/l 360

1 ] " ] I g/l 400

" 0 " 1 0 g/l 520 .

1" " " " U g/l 225
Fosfato de tris-2,3-dibromopro 260 ; 310 | 310 |3101 225
pilo g/1
Emulgcnto 1) g/l - 50 50 50 | =

Copolimecrizado 2) g/1 50 50 50 50| 60

H3P04 85 % g/1 - 30 30 30| -

g/1 de fésforo g/1 42 61 61 60 55

bromo 180 | 214 | 214 2141} 155 -
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Tabvla II (Continuccidn)

Componentcs 8in tra-; tratomionto con ¢l bafio
vemiento yr | xyr| xir{ mv v
Resistencia a la 1lama
Antes dcl lavado final:
Tiempo de combustién (seg.) ardc 1 O 0 0 0 0
Longitud dc dosgarro (cm) 12,51 11 13 10 12,5
Después dcl lavado final:
Tiempo de combustién (sog.) arde 0 0 0 0- 0
Longitud de desgarro (cm) 14 112 8,5 11,5 13
1) vy 2) ¢ véasc ol Ejomplo 6

BJ JIFLO 8

So fulardea con los tafios XVI a XX do la fabla IIT

que sigue un tejido sin tofiir dec polidstor y algodén 50:50,
que se¢ scea a temporatura dc 80 a 1002 ¢, A continuncibn sc

endurcco por 4 1/2 minutos a 1609C,

Una parto dcl tcjido se lava durantc 5 minutos on

wne solucibn detergonte que contione por litro 4 g dc carbo-

nato sdédico y 2 g do un producto dc condonsacibn a basce do
1 mol dec p-tercinonilfenol y 9 moles de 6xido do ctileno,

Otra parto do ostc tojido so lava por cinco vececs

durante 30 minutos en una solucibn a 602¢ queo conticne 2 g

de carbonato s6dico anhidro y 5 g de jabbn por litro dc agua

(= snv-3),

Luego sc cnsaya la resistencia o 1e llama de las

diversas piezes dc tejido (prucba vertical DIN 53 906; 12 so-
gundos do tiempo de ignicifbn), Los rcsultados dc esta pruo-
ba cstén asimismo compendiados on la tabla III quc sigue.
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Tabla III
Componentcs Sin tra- Tratamiento con 6l bafio:’
tamiento
XVI {XVII | XvIII] XX ixX
1
Producto segtin la rocota P g/l 505 !
n " " " R g/l 420
1 " " ] v g/]_ 700
" "o " W g/1 700 {700
Fosfato de tris-2,3-dibromopro-
pilo /1 310 {310 - - | -
Envlgonte 1) g/1 50 | 50 - 90 | -
Copolimorizado 2) g/1 50 | 50 50 75 | 50
PO b 0 (0] 0 - -
HyP0, 85 % g/1 30 | 3 3
g/l de f£ésforo 60 | 60 61 55 | 55
de bromo 214 |214 214 62 6.2
dc cloro - - - 131 13
Resistencia a la 1lloma
Antes dol lavado final:
Tiempo dc combustibén (seg.) ardoc 0 (0] 0 0 0
Longitud de¢ dosgerro (em) 10,5 8 10,5 12,5 11
Después dcl lavado final:
Tiompo de combustién (sog.) ardo 0 0 0 o o0
Longitud de desgarro (cm) 11,5 11 10 11,5 11
Despuds de 5 lavados SNV-3: preany !
Ticupo de combustibn (seg,.) ardo o 0 0 53 59‘
Longitud do desgarro (cm) 12 { 10 11 13,5 15_L

1y 2): véasc ol Ejomplo 6

HBIPLO 9

.

8¢ fulardea con ¢l bafio XXI de la tabla IV que si-
gue un tcjido sin tofiir de polibster y algodbn 50:50, que sc
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Scca & temperatura de 89 a L002C. 4 continumeilr sc adurce o
por 4 1/2 minutos a 160°C,

Una partc dol tcjido sc¢ lave durantc 5 minutos on
e solueiln detergonte que conticne por litru 4 g do carbona-
t0 sbdico y 2 g de wn producto de condcnsacibn o basc de 1

mol dc p-torcinonilfenilo y 9 moles de 6xido do otilcno,

btra partc de cste fciido sc lave por einco vernes
¥ rospcetivamentc 10 veeos, durante 30 minutos, on vna soln.
eiln a 602C quc conticne por litro de agua 2 g d-. corbonatce
s6dico anhidro ¥ 5 de jabén (= lavado SNV-3),

Lucgo so cnsaya la resistoncia a la llomo ¢ 1o
diversas piczos do tejido (pruche vortical DIN 53 906, 12
Segundos dc tlompo de ignicidn). Los rosultedos do ce® pruse

ba ostdn asimismo compondiados on 1a tablae IV,

TATLA IV
Componantes Sin trata-{ Tratamicnto con
mionto ol bafio
XXT
Producto scgin la rocota F g/l 450
(Fosfato de tris-2,3-dibromopro- ‘
pilo 360
JUS
COpo}imorizado 2) 15
g/l P 60
Br 250
9
Resistoncia a la llamm
Antes dol lavado finals:
Tiempo dc combustibn (scg.) ardo 0
Longitud dc desgarro (c;n) , 10
Después dcl lavado finals
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TAHLA IV (Continumcibn)

Componontes Sin trotad Tratemionto con
miento el bafio
XX
Tiompo de combustién (seg,) arde 0
Longitud de desgarro (cm) . 11
+ Adcegpuds dc 5 lavados SNV-3:
Tiompo dc combustién (sog.) erdo e
Longitud de desgarro (cm) ' 11
+ después de 10 lavados SNV-3:
Tiompo do combustibn (sog) arde 0
Longitud de desgarro (em) 11
i
2) .
véasc el Ejomplo 6
EJ EMPLO 10

Se fulardoa con ol bafio I del Ejomplo 6 wn tcji-
do sin fefiir dc polibstor y algodbn 26:74, quec 80 Scca a
Tomperatura de 80 a 1009C, A continuncién so ecndurccc por
4 1/2 minutos a 1609C,

Luogo so onsaya la rosistencia a la llama do las
Piozas do tejido (prucka vertical DIN 53 906; tliompo de ig-
nicibn, 12 sogundos). ElL tejido no arde y tiono una longi-~

tud de desgarro do 12,5 cm.
EJEMPLO 11

So fulardea con los bafios VII, IX, XV ¥y XIX de
los ejomplos 6, 7 y 8 un tejido sin tefiir de polibstor y
algodbn 26:74, quo sc seca a 80-1002C, 4 continuacién so
ondurcce por 4 1/2 minutos a 1609C,

Una parto del tejido se lava dursnte 5 minutos
on una solucibn detorgonte que contiocne por litro 4 g de
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carbonato sbédico y 2 g de un producto de condensacifdn d¢ 1
mol d¢ p-tercinonilfencl y 9 moles dc 6xido de etileno,

Otra parte de estc tgjido se¢ lava por einco veccs,
durantc 30 minutos; en una solucidn a 609C quo conticne por
litro de agua 2 g de carboneto sbédico, anhidroy 5 g do jo-
bén ( = lavado SHV-3),

Lucgo sc onsaya la rcsistencio a la 1llama do las
diversas pioczns de tejido (prueba vertical DIN 53 906; +ticme
po dc ignicién, 12 segundos). Los resultados de c3to pruche
estdn compcndiados on la Tabla V que siguc.

TAELA V
Resistencia a Sin tra- Troatamionto con
la llama tamlicento el baiio

Vil | IX | XXX as

Anteos del lavado final:

Tiempo de combustidn

(scg.) arde |0 0 0 0
Longitud de desgarro :
(cm) J 9 T45] 11 12,5

Dospuébs dcl lavado finall
Tiompo dc combustibn

(scg.) arde | O 0 0] 0
Longitud deo desgarro .
(cm) 9 8,5 11 13

Despubs de 5 lavados SNV-3:

Tiempo de combustibn

(sog.) arde | O "0 59 -
Longitud deo desgarro .
(em) 11,5111 | 14 -

B BMPLO 12

Se fulardcea con los bvafios IT a VI, VIII, X a XVI,
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XIV a XVIII, XX y XXI dc los cjemplos 6 a 9 wn tejido sin
Tofilr de polidster y algodbn 26:74, quo luogo sc sccn a tom-
paratura de 80 a 1002C. 4 continuacién se cndureco por 4 1/2
minutos a 160820,

Una partc del tcjido so lava duranto 5 minutos on
una solucibn dotorgontc quo conticno por litro 4 g dc 2trbo-
nato sédico y 2 g do un producto do condcnsacibn do 1 mol de
p-torcinonilfonoo y 9 moles de Oxido de ctilano,

Otra parte de esto tojido sc lave lucgo por 5 vcees
¥ rospeetivancnte por 10 veces, durante 30 minutos, on una
solucién a 609C quc contienc por litro de agua 2 g dc carbo-
no sédico anhidro y 5 g de jabén (= lavado SNV-3). -

Luego se onsaya le reosistoncio a la llamn dec los
diverses piczes dc tcjido (prucha vertical DIN 53 906; 12
Segundos do tiompo de ignicidn), Los resultedos dc oste pruc-
ba estdn compendiados on 1la table VI guo siguoc,

\
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RETVINDICACIONES

Descrito ol objeto del prescnte invento, 80 do-
cleren nuovas y dc¢ propia invencifn, les siguiontes roivindie
cacioncs, con priorided de 1l solicitud de patentos suizas

5. nims, 4858/69 dcl 31.3.69 y 27 28/70 del 25.2.70.

1.~ Proccdimicnto parn la ignifugaeibn dc matcria-
los mixtos de fibras a basc de polidster y cclulosa, sarao-
terizedo por aplicarsc a estos matericlces wna preparacién
acuoso quc contichno:

10, a) a2 10 mcnos un producto dc roaccidn de
2’) un compucsto dc nitrégeno, & 1o monos
dimetilolable,
b') un compucsto de la Fférmula

#°
15. \ '
e \
CH_-CH-CO-NH ,
2 | 2
X
on la que
Rl y R2 significan cade uno un radical _
20,
alquilico, alquonflico o heloalqul-
lico con 4 dtomos de¢ carbono a 1o
sumo,
mientras que .
25 X significa un radical metflico o, dc prefo-

rancia, un dtomo de hidrogeno,

¢’) formaldohido o un agentc donador de formoldchido
y
d’) oventuelmontc, un aleanol con 4 dtomos dc corbo-

no a lo sumo; y
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b) & 10 monos un tridster de deido fosférico poliha-
logonado, alifdtico o aromdtico (de prefercncia
un Gstor trialquilico o triarilico dc deido fos.-

férico), sccarsc los matericles asi trotodos y somctcorlos

a un tratamionto térmico,

2,58 Procedimicnto scogin la rcivindicacién 1, carac-
torizado por emplearse productos de reaccién a) gue €0 ob-
tlenen por reaceidn de los componentes a’), v') y ¢') y

lucgo, oventualmente, con ol componente d’).

3.~ Procedimionto segtn la rcivindicacién 1, ca-
racterizado por cmplearse productos dc reaceibn a) que so
Obtiencn por reaceién.dcl componentc a’) con gl componcntc

¢’); lucgo con ¢l componento b’') y a continuacién, cventual-
nonte, con ol componcnte d').

4.- Proccdimicnto sogln la rcivindicacién 1, ca-
racterizado por cmplearsc productos dc rcaccidn a) quc sc
Obtiencn por reaceidn dcl componcnte 2') con @l compononto

¢’), luego con ol componente d') y a continuacién con ol
componentec b’).,

5.~ Procedimiconto sogtn la rcivindicacién 1, co-
ractorizado por cmplearsc productos dc roaceién a) quc sc
Obtlonen haciendo reaccionar primeremente los componcntcs
a’) y v’), cada wo do por si, con cl componcnte ¢’), luo-
g0 ambos productos do reaccién ontre si y a continuncidn,

eventualmentc, todavie con ol componontc d’).

6.~ Procodimicnto scgtn 1o rceivindicacién 1, co-
acterizado por emploorsc productos de reaccién a) quo Sg¢
Obticnon hacicndo reaccionar primcromente ol componontec b’)
con ol componente ¢’) y oventuclmentc con ¢l compongnte d°)

¥y hacicndo ronecionar luogo con ¢l componentc a’) ol produc-
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to asi originado. .

7.~ Procedimiento segun la reivindicacidn 1l, ca-
racterizado por emplearse, en calidad de componente a) un
producto de reacoién para cuya prcparaoién se emplea, como

5. componente a') una 1,3,5-triacina substituida a lo menos

por dos grupos aminicos primarios o la urea,

8.~ Procedimiento segdn la reivindicacion T,
caracterizado por emplearse, en calidad de componente a'),
la melamina, .

10. | 9.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-

racterizado por emplearse un producto de reaceidn como com-
ponente a), para cuya preparacién g6 utiliza como componen

te a') uno de los compuestos de las Formulas

T.e o 0

3 3
s, N !

/.
H3G~“0*~Hd/ \sz HOI C—N \N**CH OH
| 0 SO N
HO HZC — T 1-120H I-IZC?\ S}HZ
N/
NI
i
: .
275
20, 10,~ Procedimiento segun la reivindicacion 1,

¥

caracterizado por emplearse, en calidad de componente a)

. ? 4
///é7ﬁn producto de reaccion para cuya preparacion se emplea,

// como componente b'), un compuesto de la formula
/

- 0
/ Ty O\\ 7
5 . P

s
R. =07 \\CH —QH~CO-NII
1 o 2

X
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donde o _
R1 y & tlenen el significado oxpuesto en la reivin-
dicacidn 1. ~
11. Procedimiento segun la reivindicacidn 10,
5, caracterizado por emplearse, en calidad de componente b'),

un compuesto de la formula

R.-0 0
3
\ / |
/et oon -0
R3 0 CH2 CH2 CO NHZ

10. donde R7

R7 significa un radical ot{lico o metilico. .
12,- Procedimiento segin la reivindicacidn 11,
caracterizado por emplearse, cn calidad de componente b'),
la emida de acido 3-(dimetilfosfono )-propidnico.
15, B 13.~ Procedimiento segun la reivindicacidn 1,
caracterizado por emplearse, en calidad de componente a),
un producto de reaccidn a base do hexametilolmelamina (o
¢tor peptamot{lico de hexametilolmelamina), amida de acido
3-(dimetilfosfono )~propidnico y; cventualmente, formalde-
20, hido.
14.- Procedimicento segﬁn la reivindicacidn 1,
caracterizado por emplearse, en calidad de componente a),
un producto de reaccion a base do dimetilol- o hexanetilol—
/;2elamina y motilolamida de dcido 3~(dimetilfosfono )-pro-

15.~ Procedimiento sogun la reivindicacidn 1, ca-
racterizado por emplearse, en oalidad de componente b), un
’ . £ . . .
ester trialquilico polihalogenado de acido foaFfdrico,

3 . ’ . 0 a 03
16.= Procedimiento scaun la reivindicacidn 15,
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~ caractorizado por emploarse, on calidad de componente b), un

5

lo.

15.

ester triglqu{lico polihalogenado de geido fosforico en
el quo los radicales alquilicos contienen a lo sumo 4 ato-
mos de carbono y cada radical alquilico esta substituido
por 2 0 3 dtomos de haldgeno, _

17.= Procedimiento segun la reivindicacidn 16,
caractorizado por emplearse, on calldad de componentﬁ b);
el fosfato de tris-(2,3~dibromo-2-cloropropilo) o, en par—
ticular; el fosfato do tris-(2;3—dibromopropilo)._

1

o
Ue

Procedimiento segﬁn una de las reivindicg~
ciones 1 a 17, caracterizado por aprcrtarse ignifugzmente
tejidos mixto de poliéster ¥y algodén.

19, Procedimiento para la ignifugacién de mate-
riales mixtos de fibra a base do poliéster A2 celu;OSa,

Segdn_se describe yAreivipdica en la presente
memoria deseriptiva, que consta do 37 péginas foliadag y
escritas a maguina por una sola do sus caras.

Madrid, a 30 de Marzo de 1.970
JAIME 1SERN
Pels P

P

m?ygdeﬂﬁﬁﬁggw
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