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I N V E N C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA IGNIFUGACION DE MATERIALS MIXTOS DE 
FIBRA A BASE DE PQLIISTIR Y CELULOSA", a favor de la  firm a 
su iza  CIBA SOCIETE ANONYNE, re s id e n te  en BASILEA (Suiza)

MEMORIA DISCRIPTIVA

Objeto de e s te  invento es un procedimiento para 
la  ign ifugación  de m ateriales mixtos de f ib ra  a base de 
p o l ié s te r  y ce lu lo sa , ca rac te rizad o  por a p lic a rs e  a estos 
m ateria les una p reparación  acuosa que con tiene:

5.

10.

a) a lo  menos un producto de reacción  de 
a ')  un compuesto de n itrógeno , a lo  menos d im eti-

1  d a b le ,
b ')  un compuesto de la  fórmula

Rg-o CHg-CH-CO-NHg
X

(1)

POORaUAMTV



y Rp s ig n if ic a n  cada uno un ra d ic a l  a lq u íl ic o , a l -  
q u en ílico  o h a lo a iq u ilic o  con 4 átomos de car­
bono a lo  sumo, 

m ientras que
X s ig n if ic a  un ra d ic a l m etílico  o, de p referen­

c ia , un átomo de hidrógeno, 
c ')  formaldehido o un agente donador de form alde- 

hido y
d ')  Bventualmente, un a lcano l con 4 átomos de car­

bono a lo  sum02 y
b) a lo  menos un t r i é s t e r  de ácido fo sfó r ic o  p o lih a io - 

genado, a l i f á t i c o  o arom ático (de p re fe ren c ia , un 
á s te r  t r i a lq u í l i c o ,  o t r i a r i l i c o  de ácido fo s fú r jc o ) , 

se ca rse  lo s  m ateria les a s i  tra tad o s  y som eterlos a un t r a ­
tam iento térm ico.

Los productos de reacción  a) empleados para e l pro­
cedim iento de e s te  invento pueden obtenerse por reacc ión  de 
lo s  componentes/ a ' ) ,  b ') ,  c ')  y eventualmente d ')  en lo s más 
d iversos ordenes de sucesión. Por ejemplo, es p osib le  hacer 
reacc io n ar primeramente en tre  s i  lo s componentes a ' ) ,  b ')  y 
c ' ) ,  a l  mismo tiempo, y a continuación  s i  s e  qu iere , e t e r i f i ­
ca rlo s todavía con e l componente d ') .

Otra p o sib ilid ad  co n s is te  en hacer reaccionar el 
componente a ')  con e l componente c ' ) ,  luego con e l componente 
b ')  y a. continuación, s i  se  q u ie re , con el componente d ') .  Asi­
mismo pueden obtenerse los productos de reacción  a) haciendo 
reacc io n ar e l componente a ')  con e l componente c , luego con 
e l componente d ')  y a continuación con e l componente b ') .  Se 
l le g a  además a ta le s  productos de reacción  a) s i  se  hacen 
reacc io n ar primeramente los componentes a*) y b ') ,  cada uno 
de por s í ,  con e l componchie c ' ) ,  se  hocen reaccionar luego
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ambos productos de reacción en tre s i  y a continuación, s i  se 
quiere, se  los hace reaccionar todavía con el componente d ') .  
También es posible hacer reaccionar el componente b ') oon el 
componente c ')  y eventualmente con el componente d ') y luego 

5. hacer reaccionar con el componente a ')  el producto que a s i 
se ha originado.

Compuestos de nitrógeno a lo  menos dim etilolables 
( = componente a ')  apropiados son los compuestos que pueden 
por adición de formsldehido transformarse en los llamados pr&- 

10. condensados aminoplásticos endurecibles. Cabe mencionar las  
1,3 ,5-am inotriacinas, como las melaminas N -substituidas (por 
ejemplo, la  N-butilmelamina, lo  mismo que la  amelina), la 3 
guanaminas (por ejemplo, formoguanamina, benzoguanamina ó 
acetoguanamina) o también las  diguanaminas. Asimismo entran 

15. en cuenta;; el b iu re t, la  guanidina, la  tinurea , las  a lq u il-  
o a r i l—ureas y - t io u re a s , las alqu ilen—ureas o —diurcas (por 
ejemplo, etilenurea , propilenurea o acetilen d iu rea), l a  4,5- 
—dihidroxi—imidazolidona—2 y sus derivados (por ejemplo, la  
4*5**dihidroxiimidazolidona—2 substitu id a  en la  posición 4 jun— 

20. to  a l  grupo h id rox ilico  con el rad ica l -CHgCHgCO-NH-CHg-OH). 
Asimismo entran en consideración los compuestos de nitrógeno 
c íc lico s , por ejemplo los de las fórmulas

/ ° " 3
25. H.c-a-cri iNHH-N nO

( 2)

^ 5
H C ^  \ í l

í ^H-N NHV
ü

Se prefieren  s in  embargo las 1 ,3 ,5 -tria c in as  subs- 
30. titu id a s  a lo  menos por dos grupos amínicos primarios, la  

urea y el compuesto de la  fórmula (2). P articu la r in terés



presenta l a  melamina.
EL componente b ')  corresponde de p referencia  a la

fórmula

5. (4)
Rn-O, ^ 0

R . - o /  ^CH-CH-CO-NH^1 2 „ 2
Xen la  que

y X tienen el significado ya expuesto.
-̂0. Especial in terés  tienen los compuestos b ') que co­

rresponden a la  fórmula

(3)
R,-o. .0

Ry-O^ '(¡Hp-CHg-CO-NH, '
en la  que

"3 s ig n if ic a  un ra d ic a l  e t í l i c o  o m etílico .
Bhtre los compuestos de l a  fórmula (5) se  ha rev e la ­

do como p articu larm en te  ven ta josa  l a  amida de ácido 3- (d im e ti l-  
20. fosfono)-p rop iónico .

Han demostrado s e r  componentes a) de buena ap titu d  
en e l procedim iento de es te  invento  sobre todo lo s  productos 
de reacc ión  de hexametilolmelamina o é te r  pen tam etilico  de 
hexametilolmelamina y amida de ácido 3—(dim etilfo sfono )—propió— 

25. n ico  y , eventualmente, formaldehido.
Otros componentes a) p referidos son los productos 

de reacción  de d im e tilo l-  o hexametilol-melamina y m etilo la - 
mida de ácido 3 -(d im etilfo sfono )-p rop ión ico .

Los productos de reacción  a) pueden corresponder tam­
bién a l a  fórmula30.
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(6)

t
N N

-N
\

\ - C  C/
J -

R.0 o1 \  ^P
R- - o / \ ^ 2  X-CH <co

-OH^-Ñ-

m
en la  que

R^ y X tien en  e l s ig n if ic ad o  ya expuesto,
Y s ig n if ic a  un grupo a lq u il ic o  con 4 átomos de

carbono a lo  sumo¡; y
.R? n y js s ig n if ic a n  cada uno un número en tero  p o s itiv o ;

m, por v a lo r de 4 a 6; n , por v a lo r de 3 6 4 ; 
y JE. por va lo r de n 4 1  a lo  sumo.

Puede t r a ta r s e  aqu i, por ejemplo, del compuesto do
la  f  órmula

H CO. O O OCH, 
P

H ^ C J  ^ C H g -C H g -C O -N H -^  C H g -Ñ -O C -H g C -H g C ^  \ c H ^

^  N ^

H .C O  D  
^ \  ^ P,

N NHg^-OH ^  \
Ĥ CO' tHg-CHg-CO-N-CHg 

H,CO

V  ' ' /N-C C-N/  ^ /  \

C H g -N -O C -C H g -C H g/  \
OCH-

-H

-CHr 
! *= OH

y^Hg-CHg-CO-^-CHg

A .
H gC-O H

Ĥ CO O

C H p -N -O C -C H ^ -C H r, OCH. ! 2 2 /  3
H gC-O H  \  /
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Otros productos de reacción  a) pueden corresponder, 

por ejemplo, a l a  fórmula

R .-0. O 1 '  ^

5.

10.

15.
^ILCO

CH -̂CH-CO
X

( 8)

en l a  que
Ri y X

E - O H ^ ] , ,  1
P E-YJ i/  \ 0-R„ 1  q -.l

1 í - ^ 5 - 9

tie n e n  e l s ig n if ic a d o  ya expuesto; 
rep resen ta  un ra d ic a l -CO, OS, CNH o -C0-NB-00 
(donde E denota un átomo de hidrógeno o un ra d i­
ca l de la  fórmula -CH^-O-Y^); 
s ig n if ic a  un ra d ic a l  a lq u il ic o  con 4 átomos de 
carbono a lo  sumo o, preferentem ente, un átomo 
de hidrógeno; y 
s ig n if ic a  1 , 2 ó 3 .

B itra  aquí en cuenta, por ejemplo, un compuesto do
l a  fórmula

0 /  3
 ̂ ^  ' ' i, ¡H.CO^ ^CH.CH-C0-N-CH -N-C-N-H^G-N-OO-H^CH C ^OCH,j  ¿ 2  2 )¡ 2 ¿ 2  3

(9)

ocH. { n -m ,

E-CHgOH] ^

20.
Otros productos de reacción  a) apropiados se  d esc ri­

ben en la  p a ten te  in g lesa  1  092 793, lo  mismo que su  prepara­
ción.

Se l le g a  convenientemente a los productos de reac­
ción a) de l a  fórmula ( 6) s i  con calentam iento, y p re fe ren ­
temente on presencia  de un d iso lv en te  orgánico que con el25.



agua formo un aceótropo, so  condensa un compuesto do la  fórmu­
la  ( l)  con una 1 ,3 ,5 —tr ia c in a  que contenga a lo  menos dos g ru ­
pos amínicos p rim arios, con t a l  de que los grupos Ĥ N de uno 
de estos dos componentes do p a rtid a  estén  m etilo lagos, se  ro - 
m etilo la  con formaldehido o un agento donador de form aldehido, 
a tem peratura a l t a  y eventualmehto en p resencia de un c a ta l i ­
zador "básico, y a continuación, s i  s e  qu iero , se  e te r i f i c a  to ­
davía con un a lcano l que contenga 4 átomos de carbono a lo  su­
mo.

Los productos de reacción  a) que corresponden a l a  
fórmula (8) s e  preparan de conveniencia monometilolando dos mo­
lo s  de un compuesto de la  fórmula ( l )  con dos molos de form al­
dehido o do un agente donador de form aldehido, haciendo reac­
cionar a continuación con un mol de urea, t i  ourca, guanidina, 
o b iu rc t , en ausencia de agua y on un d iso lv en te  orgánico in e r­
t e ,  a tem peratura elevada, ro m etild an d o  con form aldehido o un 
agente donador de formaldehido e l producto de reacc ión  re su lta n ­
te ,  a tem peratura a l t a  y eventualmente en presencia, de un cata­
liz a d o r  "básico, y e te rif ic an d o  todav ía, s i  s e  q u iere , con un 
a lcano l do 4 átomos de carbono a lo  sumo.

Las rem etilo lac iones con formaldehido o con un agento 
donador do formaldehido (como ol paraform aldehido se  efectúan 
con ven ta ja  a tem peraturas hasta. 150SC. En ca lidad  de bases de 
acción o a ta l i t i c a  que oventualmente se  emplean a l  mismo tiempo 
en tran  en cuenta, por ejemplo, e l hidróxido sódico , e l h id ró x i-  
do po tásico , e l a c e ta to  sód ico , e l carbonato de magnesio o e l 
óxido do magnesio.

Una modalidad p ro ferid a  para p reparar los productos 
de reacción  a) co n s is te  en hacer reaccionar en l a  fu s ió n  (o sea 
on ausencia de d iso lv e n te ) , a tem peraturas de 100 a 150SC, un 
compuesto do l a  fórmula ( l )  con un componente a ')  m etilo lado , 
oventualmente e te r if ic a d o .



EL componente b) puede c o n s is t i r  en t r iá s to r e s  po- 
lihalogcnados del ácido fo s fó ric o , mixtos u homogéneos.

En ca lidad  de componente b) s e  emplean con p refe­
ren c ia  ás te res  t r ia lq u i l ic o s  polihalogcnados de ácido fosf& .

5. r ic o . Son aptos en p a r t ic u la r  los esteres t r ia lq u i l ic o s  de 
es ta  c la se  que contienen en el ra d ic a l a lq u íl ic o  4 átomos de 
carbono a lo  sumo y en los cuales cada ra d ic a l a lq u ílio u  está  
su b s ti tu id o  por 2 6 3 ? átomos de halógeno (por ejemplo, á to ­
mos de bromo o de c lo ro ) . Cabo señ a la r aquí principalm ente coL- 

10 . mo componente b) e l fo s fa to  de t r i s - (2 , 3-dibromo-2-c lo ro p r0-  
p i lo ) ,  o, en p a r t ic u la r ,  e l fo s fa to  de t r i s - ( 2 , 3-dibrcmopro- 
p i lo ) ,  Pero a l  mismo tiempo cabo reseñar también los ásteres 
t r i a r i l i c o s ,  como los fo sfa to s  tris-(polibrom oL-arom átioos), 
por ejemplo e l fo s fa to  polibromado do t r i f e n i l o  o t r i c r c s i lo .

3-5. Las preparaciones acuosas paro la  ignifugación do
m ateriales fibrosos de p o lié s te r y celulosa, contienen normal­
mente de 15 a 40 % en peso del componente a) y 5 a 25 % en 
peso del componente b). Las preparaciones acuosas so obtienen 
por simplo mezcla de los componentes a) y b) y adición do una 

20. cantidad respectiva de agua. En el estado s in  d i lu i r ,  las  mez­
clas do los componentes a) y b) son viscosas y a l d ilu ir la s  
con agua se  originan emulsiones finamente dispersas, do bue­
na estab ilidad .

Las preparaciones para la  ign ifugación  pueden evon- 
25. tualm ente contener todavía otros aditam entos. Para lo g ra r  ma­

yor dcpositación  de substancia  en los te jid o s  os ven ta josa , 
por ejomplo, la  ad ic ió n  de 0,01 a 0,05 % do u n n p o lic tilo n g li-  
co l de peso m olecular a l to .  Además, pueden agregarse a la s  
preparaciones lo s ablandadores c o rr ie n te s . A si, cuando a l  mis­
mo tiempo so  t ie n e  que mejorar 1a. in a rru g ab ilid ad  del te j id o  
en tra tam ien to , pueden añad irse  a la s  preparaciones preconden

30.
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sados aminoplásticos, por ejemplo. También os posible la  adi­
ción do catalizadores dél endurecimiento (como cloruro de amo­
nio, d ih idroortofosfato  do amonio, ácido fosfórico , cloruro 
de magnesio o n i tra to  de zinc), pero casi nunca es necesaria, 

5. pues los productos de reacción que cabo empicarse según osto 
invento se  endurecen la  mayoría do las voces por s í  mismo a 
tompornturas a lta s . La adición de un omulgontc suelo sor sur- 
porflua porque loa productos de roacción fosforosos a) son 
en parto ya do por s i  omulgentcs muy eficaces para los ósmo- 

10. polihalogcnados do ácido fosfórico .
Los m ateria les do f ib ra  p asib les de ap resto  ig n í­

fugo según esto  invento son preferentem ente géneros te x t i l e s .  
So omploan en p a r t ic u la r  te jid o s  mixtos do p o lió s to r  y oolu- 
lo sa  en los quo la  porción de p o l ié s te r  s e  r e f ie r e  a l a  por- 

15. ción  do celu losa como 1 :4  a 2:1. Bhtran pues en cuenta, por 
ejemplo, los te jid o s  mixtos de p o l ié s te r  y ce lu lo sa  llamados 
de 20/80, 26/74, 50/50 o 67/33.

Las preparaciones so ap lican  pues a los m ateriales 
de f ib ra  mixtos a base do p o lió s to r  y ce lu lo sa , lo  cual puede 

20. o fectuarso  de manora ya conocida. Do preferencia, s e  ac túa  con 
género en piezas y se  impregnan éstas on un f u la r  de l a  cons­
tru cc ió n  o rd in a ria , que se  carga con la  preparación  a l a  tem­
p era tu ra  del ambiente. Las porciones do co lu losa do lo s ma­
te r ia le s  do f ib ra  mixtos pueden proceder do ce lu losa  n a tu ra l 

25. o regenerada, por ejemplo, do l in o , algodón, soda a r t i f i c i a l  
o lana ce lu ló s ic a .

EL m ate ria l f ib ro so  a s i  impregnado debo entonces 
seca rse , lo  cual se  re a l iz a  convenientemente a tem peraturas 
hasta 1003 C. Luego so lo  somete a un tra tam ien to  térm ico a 

30, tem peraturas por encima de 1003 C (por ejemplo, en tro  130 y 
20030^ preferentem ente, do 140 a 1803 c) cuya duración puo-



de s e r  ta n to  más brecc cuanto más a l t a  sea l a  tem peratura. 
I&ta duración del calentam iento es, por ejemplo, de 2 a 6 
minutos a tem peraturas de 180 a 1403 C.

Un lavado u l te r io r  con un agento accptor de ácido 
(de p re fe re n c ia , so luc ión  acuosa de carbonato só d ico ), por 
ejemplo a tem peraturas desde 402 c hasta  l a  de eb u llic ió n  y 
durante 40 a 3 minutos, re su lta  conveniente cuando el medio 
do reacc ión  es fuertem ente ácido.

Por e l procedim iento de es te  invento so  obtienen 
m ateria les de f ib ra  con re s is te n c ia  muy buena y permanente 
a l a  inflam ación.

En lo s ejemplos que sig u e , los porcentajes y la s  
p arte s  son porcen ta jes en peso y partes en peso. Los volúme­
nes se  re f ie re n  a la s  partes en peso como el centím etro cúbi­
co a l  gramo,

Recetas do preparación 
A.

En un matraz ag itador de 500 volúmenes, p ro v isto  do 
re f r ig e ra d o r  do r e f lu jo  y termómetro, s e  funden 181 partes 
( l  mol) de amida de ácido 3 -(d im otilfosfono)-p rop ión ico  y se  
c a lie n ta  l a  fu sió n  a 1202 o do tem peratura in te rn a , agitando. 
Se añaden luogo 83,6 p artes (0 ,2  moles) do &tor pentam etílico  
de hoxamotilolmelamina, se  a ju s ta  la  temperatura in te rn a  o tra  
vez a 1202 C y se  a g ita  por 15 minutos más, con lo  cual la  
tem peratura in te rn a  desciende gradualmente hasta  1009 c y a.l 
mismo tiempo se  o rig in a  un m anifiesto  r e f lu jo  de motanol. Es 
más ven ta joso  no ex c lu ir  esto  motanol, para que l a  v isc o s i­
dad do la  mezcla reacc io n a l se  mantenga a un n iv e l que permi­
ta  todavía m anejarla bien.

EL producto do reacción  A tie n e  e l grado de conden­
sac ió n  deseado cuando una muestra do unas 2,5 p a rte s , mezcla-
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da con 1,5  partes de fo sfa to  do tris -(2 ,3 -d ib ro m o p ro p ilo ) y 
ag itada a mano con 6 partes do agua en ol tupo do ensayo, da 
inmediatamente una emulsión lechosa , finam ente d isp e rsa . So 
en fria  entonces h asta  l a  tem peratura del ampíente e l produc- 

5. to  do la  reacción ; o bien, antes del enfriam iento , so  l e  pue­
de mezclar con la  cantidad deseada de fo s fa to  de t r i s - 2 ,3 - d i -  
Promopropilo y a l  mismo tiempo e n fr ia r lo .

En ambos casos so  oPtiono un producto muy v iscoso , 
que a l  s e r  mezclado con agua presen ta reacción  fuertem ente 

10. básica .
B.

En un matraz ag itad o r de 500 volúmenes, p ro v is to  de 
re fr ig e ra d o r  de r e f lu jo  y termómotro, so  mezclan 220 p artes 
( l  mol) do m otil olamida de ácido 3 -(d im ctilfo sfo n o )-p ro p ió n i- 

15. co a l  96 % con 23*25 partes (0,125 moles) de dim otilolm olam i- 
na y,, ag itando, s e  c a lie n ta  la  mezcla hasta  125SC de tempera­
tura. in te rn a . Dospuós de 10 minutos de ag ita c ió n  a esta  tem­
p era tu ra , so  in ic ia  una g e lif ic a c ió n , y entonces se  añaden 
50 p arte s  de agua, que so  introducen en e l g e l agitando a l  

20. mismo tiempo que s e  e n fr ía  hasta l a  tem peratura del ambiente. 
Se obtiene un producto g e la tin o so , con 80 % do m ateria soca.

0.
En un matraz ag itad o r de 500 co, p ro v isto  do r e f r i ­

gerador de r e f lu jo  y termómotro, s e  mezclan 220 partos ( 1 mol) 
de motilolamida do ácido 3 -(d im ctilfo sfono )-p rop ión ico  a l  96% 
con 51 partos (0,17 moles) de hcxametilolmolamina y se  c a lien ­
ta  l a  mezcla h as ta  110-115s C de tem peratura in te rn a  con ag i­
tac ió n . Luogo so eliminan en vacío  y en e l curso de 5 minutos 
la s  porciones m etanólicas que están  contenidas en l a  m ctilo la - 

30. mida do ácido 3 -(d im otilfosfono)-p rop ión ico . A continuación 
se  t r a t a  durante 30 minutos a 125s C do tem peratura in te rn a  
y luego so  en fr ía  hasta l a  tem peratura del ambiento.
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5.

10.

15.

20.

25.

pido
So obtiene un producto muy v iscoso , inco lo ro  y lím - 

D.
En un matraz agitador de 2500 volémonos de capaci­

dad, provisto de separador de agua, so suspenden 724 partes 
de amida de ácido 3-(d im ctilfosf ono)-propiónico y 306,4 par­
tes dG hcxamctilolmelamina en 1000 partes do benceno. So agre­
gan todavía 9,6 partos do ácido p-toluonsulfónico y so calien­
ta  hasta el punto de ebullición del benceno, mientras se se ­
para aceotrópicamento el agua formada en la  condensación y 
se la  recoge en el soparador do agua. A las 20 horas do reac­
ción, no se  forma ya más agua. Se obtienen 74 partes de ésta 
(calculado: 73 p a rte s ). A continuación so extrae el benceno 
en vacío, a l mismo tiempo que se in s ti la n  gradualmente 400 
partes de agua.

A la  so lu c ión  tu rb ia  que queda se  añaden 400 partes 
de formaldohido acuoso a l  40 % y se  m etilo la  durante 4 horas 
a 603 c . Por medio do la  ad ic ión  a gotas de un to ta l  do 14,5 
p arte s  de so luc ión  de hidróxido sódico a l  30 %, se  mantiene 
un pH 8 a 8 ,5 , que se  co n tro la  constantem ente con un e le c tro ­
do de pH. Después del enfriam iento hasta  l a  tem peratura del 
ambiento, se  obtienen 1640 p artes do una so lución  opalina tu r ­
b ia , que se  mantiene tu rb ia  aún después de una f i l t r a c ió n .  El 
contenido do substancia  ac tiv a  asciende a l  62 %. Se h a llan  
lo s índicos do formaldohido s ig u ie n te s :

CHpO to ta l :

CHgO l ib re :  
CHgO combinado:

188 partes (de e lla s , 68 partes do 
CHpO proceden de la  hexa- 
metilolmolamina y 120 partes 
so u tiliz a n  para la  motilo- 
lación)

58 partes 
130 partes
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Puede por lo  tan to  asum irse que mediante l a  m etilo- 

lac ió n  se  unen 62 partes de CĤ O a los grupos -CONH- secunda­
r io s ,  lo  que corresponde a. un compuesto te tra m e tiló lic o  de la  
fórmula s ig u ie n te :

H-O-HgC
Ĥ CO 0 \N E-Hl

¡ ,Ĥ CO CH2-C^-C0-N-H2C^ N N
N-C 0-N,tl^CO  ̂ ^CH^-CI^-CO-N-H^C/ ' ^ /  ^CH^-N-OC-H^C-H^C,^ ^)CH^

"3°°\
-CHg <? iL H - i

t ,  ^OCH. 
 ̂  ̂  ̂ ^OCH^

E.
5. En un matraz ag itad o r de 500 volúmenes, p ro v isto  de

re fr ig e ra d o r  de r e f lu jo  y termómetro, se  mezclan 211 partes 
( l  mol) de metilolamida de ácido 3-(d im e tilfo sfo n o )-p ro p ió - 
n ico  con 93,5 partes (0,5 moles) de benzoguanamina y se  hace 
reacc ionar la  mezcla durante 30 minutos a 120-1253 C do tempa- 

Q ra tu ra  in te rn a . Se obtiene un ja rab e  lím pido, que después del
enfriam iento se  s o l id i f ic a  formando una pasta blanca..

F .
En la  in s ta la c ió n  d e sc r ita  en l a  rece ta  E, se  hacen 

reacc ionar a tem peratura in te rn a  de 115 a 1203 c, durante 2 
horas, 186 partes (0,88 moles) de m etilolam ida de ácido 
3-(d im etilfo sfo n o )-p ro p ió n ico  con 96 p artes (0,44 moles) do 
un compuesto de la  fórmula



CH3

H^C-O-HC
( 11 )

CH2
N-GPLOH

b
So obtiene un jarabe am arillo.

G.
En l a  in s ta la c ió n  d e sc r ita  on la  re ce ta  E, so  hacen 

10. reacc io n ar a 1003 c do tem peratura in te rn a , durante 30 minutos
271,5 p artes ( l ,5  moles) do amida do ácido 3—(dim otilfoefono)- 
—propiónico , 31,5 partes (0,25 moles) de molamina, 46,2 partes 
( i , 5 moles) de paraform aldchido a l  96,5 % y 9 partes do una so­
lu c ió n  m etanólica a l  27 % do m etila to  sódico. Después ddl on- 

15* fn am io n to , s e  añaden 100 partes de agua y 160 partes de isopro— 
panol y se  f i l t r a  l a  so lución  formada para l ib r a r la  de le s  ves­
t ig io s  de porciones in so lu b le s . Luego so  elim ina en vacio y a 
603 c l a  mezcla de agua o isopropanol, con lo  que se  obtiene un 
ja rab e  v iscoso , prácticam ente lím pido.

reacc io n ar a tem peratura de 100 a 1053 C, durante 30 minutos, 
217,2 p artes (1 ,2  moles) do amida de ácido 3—(dim otilfosfono)- 
propiónico y 61,2 p a rte s  (0 ,2  moles) de hexametilolmclamina.

25. Después del enfriam iento , se  añaden 160 p artes de mctanol y
100 p arte s  do agua y so  f i l t r a  l a  so luc ión  formada, con adición 
de 5 p a rte s  de k ic se lg u r, para l ib r a r la s  do pequeñas cantidades 
do porciones in so lu b le s . Luego se  elim ina en vacio y a 609 c 
l a  mezcla de agua y motanol, con lo  cual se  obtiene una re s in a

30. de tu rb iedad  opalina, inco lo ra y muy v iscosa .

H.
En la  in s ta la c ió n  d e sc r ita  en l a  re c e ta  E so  hacen
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i .

Do la  misma manera quo en l a  re c e ta  H, so  t ra ta n
316.5 partes (1 , 5  moles) de motilolamida do ácido 3 -(d im e til-  
fosfono)-propiónico  y 76,5 partos (0,25 moles) do hexam etilo l- 
molamina. Se obtiene asimismo una re s in a  in co lo ra  y muy v isco -

5. sa .
J .

Bi la. in s ta la c ió n  d e sc r ita  en l a  roco ta  E s o  hacen 
reaccionar a tem peratura de 125 a 130a c , durante 30 minutos,
271.5 partes (1 ,5  molos) do amida de ácido 3—(d im etilfo sfo no )- 

10 . -p rop ión ico  y go p arte s  (0,75 molos) do d im etilo lu rea . So ob-
tiono  un ja rab e  lím pido, que despuós del enfriam iento se  s o l i ­
d ifica. formando una pasta blanca.

K.
En l a  in s ta la c ió n  d e s c r ita  en l a  re ce ta  E se  hacen 

1 5 . reaccionar a tem peratura de 120  a 130a c , durante una hora,
316.5 p artes (1,5 molos) do amida do ácido 3-(dim otilfosfono)-- 
-p rop ión ico  y 75 partos (0,75 moles) do propilonuroa. So ob­
tie n e  un ja rab e  am arillen to  y poco v iscoso .

L.
En la  in s ta la c ió n  d e sc rita  en la  re c e ta  E, so  hacen 

reaccionar a 1003 c , durante 90 minutos, 2 11  partos ( l  mol) 
de m otilolam ida do ácido 3-(d im ctilfo sfo n o )-p ro p ió n ico  y 93 
partos (0,5 moles) do carbonato do guanidina con un grado do 
pureza del 97 %. Durante l a  reacción  aparece un dosprendimion- 

25. to  do COp, e l cual quoda terminado despuós d d  tiempo do reac­
ción que se  ha indicado an tes. Se obtiene un ja rab e  am arillo  
y muy v iscoso .

M.
En un matraz ag itad o r de cuatro  tubuladuras y 200 

30. volúmenes do capacidad, p ro v isto  do re fr ig e ra d o r  de re f lu jo ,



termómetro, tubo para l a  in troducción  de gas y electrodo  de 
pH, so  d isuelven  a 209 C, en 110 cc do metanol, 110 p arte s  del 
producto do reacción  que se  ha d e sc rito  on la  re c e ta  H y , ag i­
tando, s e  in troduce gas c lo rh íd ric o  hasta que e l  pH es do 2,5. 
Luego se  e te r i f ic a  durante 3 l / 2  horas a l a  tem peratura de ro - 
f lu jo  (72-73S C) y se  mantiene e l pH a 2 ,5 -3 ,2 , A continuación 
s e  e n fr ia  hasta  602 C, se  n e u tra liz a  h asta  pH 7 ,9  con carbona­
to  sódico  anhidro , se  en fr ia  hasta  202 C y se  f i l t r a  l a  so lu ­
ción  rcacc io n a l por un papel do f i l t r o .  El f i l t r a d o  se  vuelve 
a descargar del metanol on vacio  y a 609 C. Se obtiene un ja ­
rabe ligeram ente tu rb io  y muy viscoso.

p ro v is to  de separador de agua, re fr ig e ra d o r de r e f lu jo  y t e r ­
mómetro, s e  c a lie n ta n  hasta  el punto de eb u llic ió n  210 partes 
(0 ,5  moles) de una so luc ión  acuosa a l  45 % de una tr ia zo n a  de 
l a  fórmula

y 200 parto s de benceno, miontras se  elimina el agua, acoo- 
trópicam onte. Se obtionen 122 partes do aguo. Luego so extrae 
e l benceno en vac io . EL producto de la  reacción  contiene 18,5 
p a rte s  de CH^O. Se agregan entonces 130 p arte s  do m otilolam i- 
da de ácido 3-(<3.imotilfosfono)propiónico, cantidad que equi­
v a le  a l  CHgO hallado , y se  t r a ta  l a  mozcla durante una hora 
a tem peratura de 125 a 135S C. Despuós del enfriam iento, e l 
producto de la  reacción  os una masa só lid a  y am arillen ta .

N,
En un matraz ag itad o r de 500 volúmenes de capacidad,

O
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O.
Ea la  in s ta la c ió n  d e sc rita  en l a  re ce ta  E se  hacen 

reaoclonar a tem peratura de 100 a 1103 0, durante 70 minutos, 
139 partes (0,5 moles) de amida de ácido b is - (2 -c lo ro e t i l fo s -  

5* fono)-proplónico y 35,5 partes (0,25 moles) de ó to r pontam oti- 
l i c o  de hexamotilolmelamina (a l  9 0 %).Se obtiene un producto 
do reacción  siruposo .

P.
Ri l a  in s ta la c ió n  d e sc rita  en l a  re c e ta  E se  haoon 

10 . reacc ionar a tem peratura de 100 a. l io a c , durante 75 minutos,
116.5 partos (0,5 moles) do amida, do ácido 3 - (d ia l i lfo s fo n o )-  
propiónico, 15 ,4  partes (0,5 moles) do paraform aldehido a l
97.5 %, 1,75 partos do m o tila to  sódico en polvo y 0,23 partes 
de hidroquinona. EL producto re s u lta n te  t ie n e  un grado de mo-

15. t i lo la c ió n  de 88%.
Se agregan entóneos 35,5 partes (0,25 moles) do un 

ó te r pontam etílico  de hexamotilolmelamina a l  90% y se  t r a t a  l a  
mezcla a temperatura de 115 a 1203 C durante 60 minutos más. 
Dospuós de e n f r ia r , s e  obtiene un ja rab e  am arillen to .

20. Q.

25.

En la  in s ta la c ió n  d e sc r ita  on la  re c e ta  E s e  ca lien ­
tan  a 1403 0 do tem peratura oxtgrna 152,5 p artes (0,25 moles) 
de una so luc ión  acuosa a l  43 % do tc tra m o tilo la c o tilc n d iu rc a  
do la  fórmula

O
ü

HOH C -N  ' \ r - C H  OH 
 ̂ ! i ^

(13) HO
Y  \

CH

H 0H J3-Ñ  Jf-CHpOHí030.



= 13 =

378029
y 2 11  partos ( 1  mol) do m etilolam ida do ácido 3- (d im c tilfo s -  
fono)—propiónico y se  d e s t i la  e l agua en vacío . La tomporatu— 
ra  in te rn a  sube a s i  en e l curso de 25 minutos do 602 a 125 a C, 
y se  la  mantiene a 125 s C durante 2 horas.

5* Dospuós de enfriar, so  obtiene un jarabe amarillen­
to .

R.
En la  in s ta la c ió n  d e sc rita  en la  re ce ta  E s c  hacen 

reacc io n ar a tem peratura de 118  a 1 19 a c , durante 15 minutos,
10 . p a rte s  ( l  mol) de amida de ácido 3 -(d im etilfosfono)-m etoxi-

m etilpro]jónico y 5 1  p artes (0,166 moles) de hexamctilolmclami- 
na y a continuación se  en fria  do inm ediato hasta l a  temperatu­
ra  del ambiento. Se obtiene un ja rab e  inco loro .

S.
-*-5* En l a  in s ta la c ió n  d e sc r ita  en la  re ce ta  E s o  hacen

reacc io n ar a 1003 C, durante 40 minutos, 132,5 partes (0,5 mo­
lo s )  de amida do ácido 4 -(d i-n -b u tilfo sfo n o )-p ro p ió n ico , 15 ,5  
p arte s  (0,5 moles) do paraformaldohido a l  97,5 % y 1 ,7  partes 
de m etila to  sódico en polvo, EL producto re s u lta n te  t ie n e  un 

20, grado de m o tilo lación  del 77 %. So agregan entonces 35,5 par­
te s  (0,25 moles) do un ó te r pontam etílico  de hexametilolmolami- 
na a l  90 % y so t r a ta  la  mezcla durante 60 minutos más a tem­
p era tu ra  do 115 a 12^2 c . Dcspu$s del enfriam iento se  obtiene 
un ja rab e  in co lo ro :

25. T.
So o to rifican  con metanol do manera análoga a la  des­

c r i ta  en la  receto M 150 partes de la  resina que se ha descri­
to  en la  receta  I ,  Se obtiene un jarabe viscoso.

U.
En l a  in s ta la c ió n  d esc rito  en l a  roec ta  E so hacen 

reacc io n ar a tem peratura do 118 a 1253 C, por un to ta l  do 50
30.
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minutos, 2 11  partes ( 1  mol) do mctilolamida do deido 3-(dim o- 
tilfo sfo n o )-p ro p ió n ico  y 71 partos (0,166 molos) de un 6t c r  
pentam otílico  do hoxametilolmolamina a l  90 %. T ranscurridos 
lo s 30 primeros minutos de?, tiempo de reacc ión , so  pono l a  

5. in s ta la c ió n  on vacio y so d e s t i la  ol motanol originado. B&to 
tra tam ien to  se  prosigue por 20 minutos más, dospuós do lo  cual 
so  en fria  de inm ediato hasta  l a  tem peratura d d  ambionto. Se 
obtiene un jarabo v iscoso , lím pido o inco lo ro .

V.
10 . So procede t a l  como se  ha d e sc r ito  on la  re co ta  U,

poro so  en fría  solam ente hasta 100a c a l  term inar l a  d e s t i la ­
ción del motanol, s e  mezcla d  producto do la  reacción  con 
220 partos de fo s fa to  do t r i s —2 , 3—dibromopropilo y , p rosiguien­
do la  ag ita c ió n , so  en fria  despacio hasta  l a  temperatura, d d  

15 . ambiente, gg obtiono un producto am arillen to , c a s i lím pido 
y do v iscosidad  homogénea.

W.
Se procede t a l  como se  ha d e sc r ito  en l a  re c e ta  V, 

poro reemplazando e l  fo s fa to  do t r i s - 2 , 3-dibrom opropilo por l a  
20. misma cantidad en peso de fo s fa to  do t r i s - ( 2- c lo r o -2, 3-d ib ro -  

mopropilo). So obtiono un producto homogéneo y muy v iscoso .
X*

Preparación de fo s fa to  do t r i s —(2—cloro—p^3—di b romo
p ro p ilo )

2$. un matraz do tre s  tubuladuras, p ro v isto  do termó­
metro, ag itador y embudo do goteo , s e  depositan  9 g do bromo 
y 5 g de to tra c lo ru ro  do carbono. Se e n fr ía  e s ta  mezcla h asta  
unos io s  c con agua helada y luego s e  in ic ia  la  in s t i la c ió n  
le n ta  de 5 g do fo s fa to  de t r i s ( 2- c lo r o a l i lo ) ,  cuidando do que 

2^  l a  tem peratura no suba. La in s t i la c ió n  req u ie ro  unes 15 mi­
nutos. So deja la  mezcla en reposo por 12 horas y luego se  ca-



l i e n ta  con agua c a lie n to  la  so luc ión , que so  ha vu e lto  de co­
lo r  ro jo  pardusco profundo. Se barro enérgicamente con n itró g e ­
no para elim inar ól bromo sobran te  y o l HBr que eventualmonto 
so  ha formado y a continuación so  concentra en vacío . So ob­
t ie n e  un a c e i te  v iscoso , dóbilmontc coloreado, que c r i s ta l i z a  
a l  cabo de algún tiempo. Ebte a c e ito  es c a s i ana líticam en te  pu­
ro .

Rendimiento: 13,5 g = 96,5 % do la  te o r ía .
ErEMPbO 1

Se emulsionan a mano en 55 p artes do agua 40 partes 
do una mezcla obtenida combinando 250 p artes dol producto de 
reacción  A con 150 partos de fo s fa to  do t r i s - 2 , 3-dibrom opropi- 
lo  y so  mezcla la  emulsión con 5 p artes de una so lución  acuo­
sa  a l  0,5 % do un p o l ie t i lo n g lic o l  de poso molecular 10^. Con­
v iene renunc iar a l  omploo do un aparato  homogenoizador, pues 
con ó l e l  p o l ie t i lo n g lic o l  p ie rd e  l a  fa cu ltad  de im p artir  a l  
te j id o  mayor absorbencia para l a  emulsión.

Con osta emulsión so fu lardca  un te jid o  s in  t e ñ i r  olpp o lió s te r  y algodón 50:50 (peso de te j id o , 200 g/m ) ,  que luo - 
go so  soca a 80-1003 c . A continuación so endurece a 1603 c 
por 4 1 /2  minutos y so  lava a 403C por 30 minutos on una so­
lu c ió n  d ete rgen te  que contieno 5 g / l i t r o  de un dotergento  fin o  
a baso de jabón (ig u a l que en e l lavado SNV-95 811). Antes dol 
lavado, e l te j id o  t ie n e  un depósito  do substancia  dol 24% do 
su  poso p rim itiv o , y después d d  lavado so  h a lla  todavía 21 % 
de depósito  de su b stan c ia , ü  ta c to  del te j id o  tra ta d o  se  afec­
ta. só lo  poco y l a  r e s is te n c ia  a l a  llama según e l  método de 
prueba 23-1966 do la  AATC (prueba v e r t ic a l  a l a  llam a con 12 
sogundos de tiempo de ign ición) es muy buena.
EfBMELO 2

Se t r a t a  do la  misma manora que se  ha d e sc rito  en



e l Ejomplo 1 un te j id o  s in  te ñ ir  de p d i é s t e r  y algodónp67:33 (peso de te j id o , 180 g/m ) .  EL to jid o  t ie n e , antes del 
lavado como en e l Ejomplo 1 , un depósito  de su bstancia  del
27,5 % de su  poso p rim itiv o , y después del lavado se  h a lla  

5. todavía 23f5 % de depósito  de su b stan c ia , EL ta c to  del t e j i ­
do tra ta d o  so  a fec ta  só lo  poco y l a  re s is te n c ia  a la  llam a se ­
gún ol método do prueba 23-1966 de l a  AATCC puedo c a l i f i c a r -  
so  do buona,
EJEMPLO 3

En un aparato  homogeneizador so mozclan 468 partos 
dol producto do condensación g e la tin oso  B con 225 p arte s  do 
fo s fa to  de tris -2 ,3 -d ib rom o -p ro p ilo  y 370 partos do agua, pa­
ra  formar una emulsión finamente d ispersa ( = en t o t a l ,  1000 
partos do baño do apresto ) que tic n o  un pH de 5 a 6. Con cs- 

15. ta  emulsión so  fu lardca  un te j id o  s in  te ñ i r  do p o lió s tc r  y
algodón 50:50 (poso de te j id o , 200 g/m ) ,  que so  soca a tem­
p era tu ra  de 80 a 1003C. A continuación so  endurece duran te  4 
1/2  minutos a 1603 C y se  lava por 30 minutos a 403 c en una 
so luc ión  detergen te  que contieno por l i t r o  5 g de un d e to r- 

20. gente f in o  a baso de jabón (ig u a l que en e l lavado SNV-95 8 l l ) .  
Antes dol lavado, ol te j id o  tic n o  un depósito  do su bstancia  
dol 40 % do su  peso o rig in a l y después dol lavado so h a lla  to ­
davía 30 % de depósito  do su b stan cia . EL ta c to  dól to j id o  
tra ta d o  so a fec ta  só lo  poco y l a  re s is te n c ia  a l a  llam a según 

25. ol método de prueba 23-1966 de la  AATCC es muy bueno.
EJEMPLO 4

So mozclan 375 partes dol producto do condensación 
C con 225 partes do fo s fa to  do tris -2 ,3 -d ib rom o p ro p ilo  y 20 
partos do deido fo sfó ric o  a l  85 % y so prepara osta mezcla 

30. con 380 partes do agua en un aparato  homogonoizador para fo r­
mar una emulsión finam ente d isp ersa  ( -  en t o t a l ,  1000 partos



de "baño de a p re s to ) . EL pH de esto  baño de ap resto  os do 1 a
2.

Con esta  emulsión se  fu lardoa un te j id o  s in  te ñ ir  
do p o l ié s te r  y algodón 50:50 (poso do te j id o ,  200 g/m ) ,  que 
so  soca a tem peratura do 80 a ÍOOBC. A continuación so  endure­
ce por 4 l / 2  minutos a 1502 C y so  lava por 30 minutos a 602C 
en una so luc ión  dete rgen te  como la  que se  ha d o sc rito  en e l 
Ejemplo 1. Antos do e s te  lavado, e l te j id o  t ie n e  un depósito  
do su b stan cia  d e l 40% aproximadamente, m ientras que después 
del lavado so  h a lla  todavía 30 % de depósito . EL ta c to  del t e ­
j id o  tra ta d o  se  a fe c ta  só lo  poco y la  r e s is te n c ia  a la  llama 
según e l  método do prueba 23-1966 déla AATCC es muy buena. S i 
so  r e p i te  todavía por cuatro  veces más e l lavado que se  ha des­
c r i to  an to s, l a  re s is te n c ia  a l a  llama sigue siendo in v a ria ­
blemente buena.
ETEMELO 5

So mezclan 520 partes del producto de condensación D 
(de un contenido de substancia  ac tiv a  del 62 %) con 188 partes 
do fo s fa to  do tris-2 ,3 -d ib rom o p ro p ilo  y 2 partos do ácido fos­
fó r ic o  a l  85% y con esta  mezcla y 290 partes do aguas so  p re­
para on un aparato  homogoneizador una emulsión ( = en t o t a l ,  
1000 p arte s  do baño de ap re s to ).

Se fu la rd ea  con esta  omulsión un te j id o  s in  te ñ ir  
do p o lió s to r  y algodón 50:50 (peso do te j id o , 200 g/m^), que 
so  soca a tem peratura do 80 a 100a C. A continuación so ondu- 
roco por 4 l / 2  minutos a 150BC y so  lava por 30 minutos a 60sc 
do l a  manera que so  ha d e sc r ito  on ol Ejemplo 3.

Antes do es to  lavado, e l te j id o  t ie n e  un depósito  de 
su b s tan c ia  d d  42% y después un depósito  del 31%. El ta c to  del 
to j id o  tra ta d o  se  a fec ta  só lo  poco y l a  re s is te n c ia  a l a  llama 
según el método do pruoba 23-1966 do l a  AATCC os muy buena.
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Despuós de 4 lavados más, e l o fecto  sigue  siendo in v a ria b le ­
mente bueno.
IC :.MJ3J0 6

Se fu lardoa con los baños I  a X de la  Tabla I  que 
5. sigue un te j id o  s in  te ñ i r  do p o lié s te r  y algodón 50:50, que 

se  seca a tomporatura do 80 a lOOac. A continuación so  ondu- 
rooo por 4 1/2 minutos a 16000.

Las d iversas piezas de te j id o  so somotcn luego a 
onsayo de l a  re s is te n c ia  a la  llama (prueba v o r t ic a l  DIN 

0. 53 $06, 15 segundos do tiompo do ig n ic ió n ). Los resu ltad o s
do osta prueba, ostdn asimismo compendiados en l a  tab la  I .
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¡EJEM PLO 7

Se fu la rdea  con los baños XI a XV de la  ta b la  I I  
que siguo un te j id o  s in  te ñ ir  de p o lió s te r  y algodón 50:50, 
que se  soca a tem peratura do 80 a lOOSC. A continuación se  

5. endurece por 4 1/2 minutos a 160BC.
Una parto  dol te j id o  se  lava durante 5 minutos en 

uno aoluoión dotorgonto quo contieno por l i t r o  4 g do carbo­
nato sódico y 2 g do un producto do condensación a baso do 
1  mol do p -to rc in o n ilfo n o l y 9 molos do óxido do o tilo n o .

0. Luogo so  onsaya la  re s is te n c ia  a la  llama do la s  
d iversas piozas do te j id o  (pruoba v e r t ic a l  DIN 53 906$ tiem ­
po do ig n ic ió n , 12 segundos). Los resu ltad o s de esta  pruoba 
ostdn asimismo compendiados en la  ta b la  I I .

15. Tabla I I

0 omponentcs s in  t r a -  ¡ tra tam ien to  con el bañoi tamionto ¡XI iXII 
L ' X III <XIV XV

Producto según la  rece ta  E g / l  
" " " " F g / l  
" " " " G g /1  
" " " " I g / 1  
" " " " O g / l  
" " " " U g /1

¡320
¡ 360

400
520

175

225
Fosfato  de tris-2 ,3 -d ib rom opro  p ilo  g / l 260 310 310 310 225

1)Emulgcnto ' g / l
— -̂-----

-  } 50 50 50 —
2)Oopolimcrizado  ̂ g / i 50 50 50 50 6C

1 1 ^ 8 5  % g / l - 30 30 30
60

214
55

155
g / l  de fó sfo ro  g / i  

bromo :
42180 61

214
61

214



Tabla II  (Continuación)

Componentes s in  t r a - tra tam ien to  con el bañota  miento XI X II X I I I XIV XV

R esis ten c ia  a la  llam a
Antes ddl lavado f in a l :

Tiempo de combustión (scg .) arde 0 0 0 0 0Longitud de d esg arro  (cm) 12,5 11 13 10 12,5
Después dol lavado f in a l :

Tiempo do combustión (sc g .) arde 0 0 0 0 0Longitud de desgarro (cm) 14 12 8,5 11,5 13
1) 2)y : véase ol Ejemplo 6

El MELO 8

So fu la rd ca  con los baños XVI a XX do la  tab la  I I I  
qu.e s ig u e  un te j id o  s in  te ñ i r  do p o lié s to r  y algodón 50 :50, 
que so  soca a tem peratura de 80 a 100S C. A continuación so 
endureco por 4 1/2  minutos a 1603C.

Una p a rto  d d  te j id o  se  lava durante 5 minutos en 
una so luc ión  dotergonto que contiono por l i t r o  4 g do carbo­
nato  sódico  y 2 g do un producto de condensación a base do 
1  mol do p -te rc in o n ilfo n o l y 9 moles de óxido do o tilono .

Otra p a rto  do e s te  te j id o  so lava por cinco voces 
duran te 30 minutos en una so lución  a 602C quo contieno 2 g 
do carbonato sódico  anhidro y 5 g de jabón por l i t r o  do agua 
(= SNV-3).

Luego se  ensaya l a  re s is te n c ia  a la  llama do la s  
d iversas piezas do te j id o  (prueba v e r t ic a l  DIN 53 9O6; 12 se­
gundos do tiempo de ig n ic ió n ). Los resu ltados do esta pruo- 
ba están  asimismo compendiad es on l a  ta b la  I I I  que sigue.
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Tabla I I I
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Componentes S in  t r a ­
tam iento Tratam iento con o l baño '

XVI XVII XVIII XIX ¡XXt
Producto según la  re ce ta  P g / l 505 )

" " " " R g / l 420" " " " y g/]^ 700" " " " W g / l 700 700

Fosfato  do tris-2 ,3 -d ib rom opro -p ilo  g / l 310 310 - -
1 )Emulgonto g / l 50 50 - . 9.0 -

2)Copolimorizado  ̂ g / l 50 50 50 75 50
H^PO  ̂ 85 % g / l 30 30 30 - -

g / l  de fósfo ro 60 60 61 55 55
do bromo 214 214 214 62 62
do c lo ro - - - 13 13

R esistencia  a la  llama
Antes dol lavado f in a l :

Tiempo de combustión (s e g .) ardo 0 0 0 0 0Longitud do dosgarro (cm) 10.5 8 10,5 12,5 1 1
Después del lavado f in a l :

Tiempo de combustión (seg .) ardo 0 0 0 0 0Longitud do dosgarro (cm) 11,5 1 1 10 11,5 1 1
Después do 5 lavados SNV-3: .

Tiempo do combustión (seg .) ardo 0 0 0 53 59Longitud do desgorro (cm) 12
)

10 1 1 13,5 15

^  y 2 ); y¿ag<3 o l Ejomplo 6.
HIMPLO 9

Se fu la rd ea  con e l baño XXI de l a  ta b la  IV que s i ­
gue un te j id o  s in  te ñ i r  do p o lié s te r  y algodón 50: 50, que so
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soca a tem peratura do 80 a 1003C. A continuación so endurece 
por 4 l / 2  minutos a 1603C.

Una p a rto  d d  te j id o  so lava durante 5 minutos en 
una so luc ión  d e te rg en te  que contieno por l i t r u  4 g de carbono- 

5* to  sódico  y 2 g do un producto de condensación a baso de 1  
mol de p - tc rc in o n ilf c n ilo  y 9 moles de óxido do o tilcn o .

Otra p a rto  do e s te  te j id o  so  lava por cinco veces 
y respectivam ente 10  voces, durante 30 minutos, on una so lu ­
ción a 6030 que contieno por l i t r o  do agua 2 g d . carbonate 

10. sódico  anhidro y 5 do jabón (= lavado SNV-3).
Luogo so ensaya la  re s is te n c ia  a la  llama de la s  

d iversas piezas do te j id o  (prueba v e r t ic a l  DIN 53 9O6, 12 
segundos do tiempo do ig n ic ió n ). Los resu ltad o s d^ esta  prue­
ba ostdn asimismo compendiados en la  tab la  IV.

15. TABLA IV

25.

30.

Componentes

20. jBroducto según la  reco ta  F g / l
F o sfa to  dG tris-2 ,3 -d ib rom o p ro - p ilo
Copo^imorizado 2)

g / l  P 
Br

R esis ten c ia  a l a  llama
Antes dol lavado f in a l :  

Tiempo do combustión (s c g .) Longitud do desgarro  (cm)
Dcspuós del lavado f in a l :

S in  t r a t a ­
miento

ardo

Tratam iento coi 
ol baño

XXI
450

360

75
60
250

0
10
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TABLA IV (Continuación)

Componontcs S in  t r a ta ­
miento Tratam iento con e l baño

XXI
Tiempo de combustión (s c g .) ardo 0Longitud do desgarro (cm) 11

4- después de 5 lavados SNV-3:
Tiempo de combustión (so g .) ardo 0Longitud do desgarro (cm) 11

4- después de 10 lavados SNV-3:
Tiempo do combustión (sog) ardo 0Longitud do desgarro (cm) i........ . !

11
2) vóaso e l Ejemplo 6 
E7EMPL0 10

So fu lardoa con ol Baño I  del Ejemplo 6 un t e j i ­
do s in  te ñ i r  de p o lié s to r  y algodón 26:74, que so  soca a 
tem peratura de 80 a 100SC. A continuación so  endurece por 
4 1/2 minutos a 160SC.

Luogo so ensaya l a  ro s is tc n c ia  a la  llam a do la s  
piozas do te j id o  (prueba v e r t ic a l  DIN 53 906? tiempo de ig ­
n ic ión ) 12 segundos). EL te j id o  no ardo y tio n c  una lo n g i­
tud de desgarro do 12,5 cm.
ETEMPLO 11

So fu lardoa con los Baños V II, IX, XV y XIX do 
lo s ejemplos 6, 7 y 8 un te j id o  s in  te ñ i r  do p o lié s to r  y 
algodón 26:74, que so  seca a 80-100SC. A continuación so 
onduroco por 4 1/2 minutos a. 160SC.

Una p a r te  del te j id o  se  lava, duran te 5 minutos 
on una so luc ión  detergen te que contiene por l i t r o  4 g do



carbonato sódico  y 2 g do un producto de condensación do 1 
mol de p - te rc in o n ilfe n o l y 9 moles do óxido do e tllc n o .

Otra p a rto  do es te  te j id o  se  lava por cinco voces, 
duran te 30 minutos, en una so luc ión  a 60ac quo contieno por 
l i t r o  de agua 2 g de carbonato sódico, anhidro y 5 g do ja­
bón ( = lavado SNV-3).

Luego so  ensaya l a  re s is te n c ia  a la  llam a do las  
d iversas piezas de te j id o  (prueba v e r t ic a l  DIN 53 906; tiem­
po do ig n ic ió n , 12 segundos). Los resu ltados do esto prueba 
están  compendiados en l a  la b ia  V que sigue .

TABLA V

R esis ten c ia  a 
l a  llama S in  t r a ­tam iento Tratam iento con e l baño

VII IX XIX XV
Antes del lavado f in a l :

Tiempo de combustión 
(sog .)

Longitud de desgarro 
(cm)

ardo 0
9

0
7,5

0
11

0
12,5

Después del lavado f in a l
Tiempo de combustión 

(sog.) ardo 0 0 0 0
Longitud do desgarro 

(cm) 9 8,5 11 13
Después de 5 lavados SNV

Tiempo de combustión 
(sog.) ardo 0 0 59

Longitud do desgarro 
(cm)

—

11,5 11 14 -

EMBOELO 12
Se fu la rdea  con los baños I I  a VI, V III, X a XVI,
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XIV a XVIII, XX y XXI do los ejemplos 6 a 9 un te j id o  s in  
te ñ i r  de p o lió s te r  y algodón 26:74? que luego se  seca a tem ­
pera tu ra  do 80 a 10030. A continuación so ondureco por 4 1/2 
minutos a 160ac.

Una p arto  del te j id o  so  lava duranto 5 minutos en 
una so lución  dotergonto quo contieno por l i t r o  4 g de carbo­
nato  sódico y 2 g do un producto do condensación do 1 mol de 
p -to rc inon ilfonoo  y 9 moles de óxido do o tilono .

Otra p a rte  do esto  to jid o  so leva luego por 5 veCíS 
y respectivam ente por 10 voces, durante 30 minutos, en 
so lución  a 6030 quo contieno por l i t r o  de agua 2 g de carbo­
no sódico  anhidro y 5 g de jabón (= lavado SNV-3).

Luego so  onsaya la  re s is te n c ia  a l a  llama de la s
diversos piezas de te j id o  (prueba v e r t ic a l  DIN 53 906; 12 
segundos do tiempo do ig n ic ió n ). Los re su ltad o s de esta  prue­
ba están  compendiados en l a  ta b la  VI quo s igue .
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REIVINDICA IONjES

D escrito  o l objeto dol p resento  inven to , so  de­
c la ra n  nuevas y de propia invención, la s  s ig u ien te s  re iv in d i­
caciones, con p rio rid ad  do la  s o l ic i tu d  de pa.tcn.tos su izas 

5. náas. 4858/69 del 31.3.69 y 27 28/70 del 25.2.70.
1 .-  Procedimiento para l a  ignifugación do M ateria­

le s  mixtos do f ib ra s  a base do p o lié s te r  y ce lu lo sa , carac­
te rizad o  por ap lic a ra  o a estos m ateriales una preparación 
acuoso que con tiene:

3* °) ^ lo  menos un producto de reacción  do
a ')  un compuesto de n itrógeno , a lo  monos 

d im ctilo lab lo ,
b ')  un compuosto do la  fórmula

15
CH -CH-CO-NH¿ . 2

O

20.
on la  que

y Rp s ig n if ic a n  cada uno un ra d ic a l
a lq u ilic o , a lq u o n ílico  o h a lo a lq u í- 
l i c o  con 4 átomos de carbono a lo  
sumo,

mientras que
25. s ig n if ic a  un ra d ic a l m etílico  o, de p refe­

re n c ia , un átomo do hidrogeno,
o ')  fcrmaldohido o un agente donador de formaldchido

y
d ')  ovcntualmontc, un a lcano l con 4 átomos de carbo­

no a lo  sumo; y
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b) a lo  monos un tr ié s tc r  do ácido fo sfó r ico  poliha- 
logcnado, a l i fá t ic o  o aromático (do preferencia 
un cstor tr ia lq u ilic o  o tr ia r i l ic o  de ácido fo s­

fó r ic o ), socarse los materiales a s í tratados y someterlos 
a un tratamionto térmico.

2 . c Procedim iento según la  re iv in d icac ió n  I, carac­
te r iz a d o  por emplearse productos do reacción  a) quo so  ob­
tien en  por reacc ión  de los componentes a ' ) ,  b ')  y c ')  y 
luego, ovontualmcnto, con ol componente d ') .

3 . -  Procedim iento según la  re iv in d icac ió n  1, ca­
ra c te r iz a d o  por emplearse productos de reacción  a) que so 
obtienon por reacción.^dcl componente a ')  con e l componente 
c ' ) ,  luego con e l componento b ')  y a continuación, ovontual- 
monte, con e l componento d ') .

4 . -  Procedim iento según la  re iv in d icac ió n  1, ca­
ra c te riz a d o  por emplearse productos de reacción  a) que se  
obtienen por reacc ió n  del componente a ')  con e l componente 
c ' ) ,  luego con ol componente d ')  y a continuación con el 
componente b ') .

5 . -  Procedim iento según la  re iv in d icac ió n  1, ca­
ra c te riz a d o  por emplearse productos do reacción  a) que so 
obtionon haciendo reacc ionar primeramente los componentes 
a ')  y b ') ,  cada uno do por s i ,  con ol componento c ' ) ,  lu e­
go ambos productos do reacción  ontro s i  y a continuación, 
oventualmontc, todavía con e l compononto d ' ) ,

6 . -  Procedimiento según la  reivindicación 1, ca- 
actcrizado por emplearse productos do reacción a) quo se

obtienen haciendo reaccionar primeramente ol componente b ') 
con e l componente c") y ovcntualmcnto con ol componento d ') 
y haciendo reacc io n ar luogo con el componente a ')  ol produc-
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to a s í  o rig inado .

7 .  ** Procedimiento según la  re iv in d icac ió n  1, ca­
rac te rizado  por emplearse, en ca lid ad  de componente a )  un 
producto do reacción  para cuya preparación se emplea, como 
componente a ' )  una 1 ,3 ,5 - tr ia c in a  su b s titu id a  a lo  menos 
por dos grupos anímicos prim arios o l a  u rea .

8 .  -  Procedimiento según la  re iv in d icac ió n  7, 
caracterizado  por emplearse, en ca lid ad  de componente a ' ) ,  
l a  melamina.

9 . -  Procedimiento según la  re iv in d icac ió n  1, ca­
rac te rizado  por emplearse un producto de reacción  como com­
ponente a ) , para cuya p reparación  se u t i l i z a  como componen 
te  a ' ) uno do lo s  compuestos de la s  fórmulas

Ĥ C-
HO

/

1 0 .-  Procedimiento según l a  re iv in d ic ac ió n  1, 
caracterizado  por emplearse, en ca lid ad  de componente a ) , 
un producto de reacción  para cuya p reparación  se emplea, 
como componente b ') ,  un compuesto de la  fórmula

R -0^ 01 \  ^
Y

R \ ) H  -CH-CO-I  2 ¡
X

'NIL



donde
y X tien e n  e l  s ig n ificad o  oxpuesto en l a  re iv in ­

d icación 1.
11. Procedimiento sogún la  re iv in d icac ió n  10,

5, caracterizado  por em plearse, en ca lid ad  de componente b ' ) ,  
un compuesto de l a  fórmula

^ C H g - C H  - c o - n i .

10.

15.

20.

donde R7
R^ s ig n if ic a  un ra d ic a l e t í l i c o  o m e tílic o .

12 . -  Procedimiento según la  re iv in d icac ió n  11, 
carac terizado  por emplearse, en ca lidad  de componente b ' ) ,  
l a  amida de acido 3 -(d im etilfosfono)-p rop ión ico .

1 3 . -  Procedimiento segan la  re iv in d icac ió n  1, 
carac terizado  por em plearse, en ca lid ad  de componente a ) , 
un producto do reacc ión  a base do hexametilolmelamina (o 
e te r  pentam otílico  de hexametilolmelamina), amida de ácido 
3 -(d im etilfosfono)-p rop ión ico  y, ovontuahnente, formaldo- 
h ido.

14 . -  Procedimiento según la  re iv in d icac ió n  1, 
ca racterizado  por emplearse, en ca lid ad  de componente a ) , 
un producuo de reacción  a baso do d im etilo l— o hoxametilol*

lamina y m otilolam ida de ácido 3 -(d im etilfo sfo n o )-p ro -  
'/pi ártico.

15 . -  Procedimiento sogan la  re iv in d icac ió n  1, ca­
rac te rizad o  por em plearse, en oalidad  de componente b ), un 
e s te r  t r ia lq u i l ic o  polihalogenado de ácido fo sfó ric o .

16 . -  Procedimiento según la  re iv in d icac ió n  15,
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caracterizado  po r emplearse, en ca lidad  do componente b ), un 
e s te r  t r ia lq u í l ic o  polihalogonado do ácido fo sfó rico  en 
e l  que lo s ra d ic a le s  a lq u ílio o s  contienen a lo sumo 4 á to ­
mos de carbono y cada ra d ic a l a lq u ílic o  e s tá  su b s titu id o  

5. por 2 o 3 átomos de halógeno.
1 7 .-  Procedimiento según la  re iv in d icac ió n  16, 

caractorizado  por emplearse, on ca lidad  de componente b ), 
e l  fo sfa to  de tr is -(2 ,3 -d ib ro m o -2 -c lo ro p ro p ilo ) o, en p ar­
t ic u la r ,  e l  fo sfa to  do tr is -(2 ,3 -d ib ro m o p ro p ilo ).

10. 18. Procedimiento según una do la s  re iv in d ic a ­
ciones 1 a 17, caracterizado  por a p re s ta rse  ignífugamente ' 
te j id o s  mixto do p o l ie s te r  y algodón.

19. Procedimiento para l a  ign ifugación  de mate­
r ia le s  mixtos de f ib ra  a  base do p o l ie s te r  y ce lu lo sa .

3-5. Según se describe y re iv in d ic a  en l a  presento
memoria d e sc rip tiv a , que consta do 37 páginas fo liad a s  y 
e s c r i ta s  a  maquina por una so la  do sus caras.

Madrid, a 30 de Marzo de 1.970 
UAtME tSERM

/
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