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CIBA-GEIGY AG, residente en BASILEA (Suiza).

MBIORIA DESCRIPTIVA

Objeto de este invento es un procedimiento para 
la ignifugación de materiales de fibra a base de poliacri- 
lonitrilo, polipropileno y/o poliamida, caracterizado por 
aplicarse a estos materiales una preparación acuosa que 

5. contiene s
a) a lo menos un producto de reacción de

a') un compuesto de nitrógeno, a lo menos dimeti- 
1 dable,

b') un compuesto de la fórmula
10
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s-
R2 -CH-CO-NEg

X
en la que

y Rg significa cada uno un radical alquílico, 
alquonílico o haloalquílico con 4 átomos 
de carbono a lo sumo, 
mientras que

X significa un radical metílico o,
de preferencia, un átomo de hidrógeno, 

c') formaldehido o un agente donador de formá!-
dehido y

d') eventualmente, un alcanol con 4 átomos de 
carbono a lo sumos

y

b) a lo menos un triáster de ácido fosfórico poliha - 
logenado, alifático o aromático (de preferencia, 
un áster trialquílico o triarílico do ácido fosfó­
rico),

secarse los materiales así tratados y sometárselos a un 
tratamiento tármico.

Los productos de reacción a) empleados para el 
procedimiento de este invento puede obtenerse por reacción 
de los componentes a'), b'), c') y evontualmente d') en 
los más diversos Órdenes de sucesión. Por ejemplo, es po­
sible hacer reaccionar primeramente entre sí los componen 
tes a'), b') ye') al mismo tiempo y a continuación,si se 
quiere, eterificarlos todavía con el componente d').
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Otra posabilidad consiste en hacer reaocionar el 

componente a*) con el componente c'), luego con el compo­
nente b') y a continuación, si se quiere, con el componen­
te d'). Asimismo pueden obtenerse los productos de reac- 

5. ción a) haciendo reaccionar el componente a') con el com­
ponente C), luego con el componente d') y a continuación 
con el componente b'). Se llega además a tales productos 
de reacción a) si so hacen reaccionar primeramente los com 
ponentes a') y b'), cada uno de por sí, con el componente 

10. c'), se hacen reaccionar luego ambos productos de reacción
entre sí y a continuación, si se quiere, se los hace reac­
cionar todavía con el componente d'). Tambián es posible 
hacer reaccionar el componente b') con el componente c') y 
eventualmente con el componente d') y luego hacer reaccio- 

15. nar con el componente a') el producto que así se ha origi­
nado.

Compuestos de nitrógeno a lo menos dimetilolables 
( == componente a') apropiados son los compuestos que pue­
den por adición de formaldehido transformarse en los 11a- 

20. mados precondensados aminoplásticos endurecibles. Cabe men­
cionar las l,3?5-aminotriacinas, como las melaminas N-subs- 
tituídas (por ejemplo, la N-butilmelamina, lo mismo que 
la amolina), las guanaminas (por ejemplo, formoguanamina, 
benzoguanamina o acetoguanamina) o tambión las diguanamlnas. 

25# Asimismo entran en cuenta: el biuret, la guanidina, la tiou 
rea, las alquil- o aril-ureas y -tioureas, las alquilen- 
ureas o -diureas (por ejemplo, etilenurea, propilenurea o 
acetilendiuroa), la 4,5-dihidroxi-imidazolidona-2 y sus 
derivados (por ejomplo, la 4,5-dihidroxiimidazolidona-2
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substituida en la posición 4 junto al grupo hidroxílico con 
el radical -CHgCHgCO-NH-CHg-OH). Asimismo entran en consi­
deración los compuestos de nitrógeno cíclicos, como pirimi- 
donas, triazonas o uronas, por ejemplo los de las fórmulas

H^C
(2)

.CH:

H^C-O-C

H-N

(3)
CH, H^C/

^2^  
N

CH,

m
c

H-N NH

15.

20.

25.

HgC
(4)

CH,

HN ÑH
\ /

0

Se prefieren sin embargo las 1,3,5-trhcinas subs­
tituidas a lo menos por dos grupos amínicos primarios, el 
compuesto de la fórmula (2) y asimismo la urea. Particular
interés presenta la melamína.

El componente b') corresponde de preferencia a la
fórmula

(5)
Rl - 0^ CHg-CH-CO-EHg

X
en la que

y X tienen el significado que ya se ha expuesto.
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5.

10.

15.

20.

Especial interés tienen los componentes b') que 
corresponden a la fórmula

(6)

en la que

33 " \

R^ - 0 CHg-CH2-C0-NH2

^  m  ra d io s  e t f l l . .  .  . . t i l l e

Entre los compuestos de la férmula (6) se ha re­
velado como especialmente ventajosa la amida de ácido 3- 
-(diraetilf osf ono )-propi óni co.

Han demostrado ser componentes a) de buena apti­
tud en el procedimiento de este invento sobre todo los 
productos de reacción de hexametilolmelamina o éter penta- 
metílico de hexametilolmelamina y amida de ácido 3-(dime- 
tilfosfono)-propiónicb y, eventualmente, formaldehido.

Otros componentes a) preferidos son los produc­
tos de reacción de dimetilol- o hexametilol-melamina y mo­
til olamida de ácido 3-(dimetilfosfono)-propiónico.

Los productos de reacción a) pueden corresponder 
también a la fórmula

?
/ \ N

\
/ v  \

R^-O.

R -0 
1

i

X-CH
CO
!

-CHg-N-

m (7 )
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en la que

R]_ y X tienen el significado que ya se ha expuesto; 
Y significa un grupo alqílico con 4 átomos de 

carbono a lo sumo;
5* y

IR; R y B significan cada uno un ndmero entero positi­
vo; m por valor de 4 a 6  ̂ n por valor de 3 

6 4 y R por valor de n + 1 a lo sumo.
Puede tratarse aquí, por ejemplo, del compuesto 

10. de la fórmula

ILCO O
3

0. OCH: 
*p

H^CO CHg-CHg-CO-m-CHg CHg-^-OC-HgC-Hgc/ \)CH
N

BLCO O

/ \  ^ I N̂ * ^) CĤ -íH^CO CH^-CHg-CO-N-CK

0 OCH,
\ /  ^

¡ P\ / \
CHg-N-OC-CHg-CHg OCH^

N-Ck 9 -/  \
H^CO^ ̂ Hg-CH^-OO-^-CH/ CHg-N-OC-OHg-CHg OCH^

P HO-OH HgLoR \ r

(8)

-H

-CH,
i '
OH

25.
Otros productos de reacción a) pueden correspon­

der, por ejemplo, a la fórmula
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Rro,

"i-
V/ \

0. O-R-
%  /P

f i ! t
CHg-CH-CO-N-OHg-N-A-N-HgC-N-CO-HO-HgO 0-R̂ _

5.
X

en la que 
%  y x 

A

(9)

Z ^ H g - C ^

iq-i
Z ^ ,5-q

10.

15.

tienen el significado que se ha expuesto 
representa un radical -CO-, CS-, CNH- o 
-CO-NE-CO- (donde R denota un átomo de hidró­
geno o un radical de la fórmula CHg-O'Y^)? 
significa un radical alquílico con 4 átomos 
de carbono a lo sumo o, preferentemente, un 
átomo de hidrógeno?

y

significa 1, 2 ó 3 ,
Entra en cuenta aquí por ejemplo, un compuesto de

la fórmula

0. OCH:v '¿3?,

25.

H,CO. O

t < !' / * \  „H^CO CHgCHg-CO-N-CHg-N-C-N-H^-N-OC-HgCHgC^ OCH^ /=CHgOg7̂Ü
(10)
Otros productos de reacción a) apropiados se des­

criben en la patente inglesa 1.092.793y lo mismo que su pre­
paración.

Se llega convenientemente a los productos de reac­
ción a) de la fórmula (7 ) si por calentamiento, y preferen­
temente en presencia de un disolvente orgánico que con el 
agua forme un aceótropo, se condensa un compuesto de la fór 
muía (l) con una 1,3,5-triacina que contenga a lo menos dos
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grupos amínicos primarios, con tal dé que los grupos 
de uno de estos dos componentes de partida están metilola- 
dos, se remetilola con formaldehido o un agente donador de 
formaldehido, a temperatura alta y eventualmente en presen- 

5. cia de un catalizador básico, y a continuación, si se quiere, 
se eterifica todavía con un alcanol que contenga 4 átomos 
de carbono a lo sumo.

Los productos de reacción a) que corresponde^ a 
la fórmula (9) se preparan convenientemente monometilolan- 

10. do dos moles de un compuesto de la fórmula (l) con dos mo - 
les de formaldehido o de un agente donador de formaldehido, 
haciendo reaccionar a continuación con un mol de urea, tio- 
urea, guaní dina o biuret, en ausencia de agua y en un di - 
solvente orgánico inerte, a temperatura elevada, remetil - 

15. olando con formaldehido o un agente donador de formaldehido 
el producto de reacción resultante, a temperatura alta y 
en presencia eventualmente de un catalizador básico, y ete­
rificando todavía, si se quiere, con un alcanol de 4 átomos 
de carbono a lo sumo.

20. Las remetilolaciones con formaldehido o con un
agente donador de formaldehido (como el paraformaldehido) 
se efectúan con ventaja a temperaturas hasta 150S 0. En ca­
lidad de bases de acción catalítica de eventual empleo con­
junto entran en cuenta, por ejemplo, el hidróxido sódico,

25* el hidróxido potásico, el acetato sódico, el carbonato de 
magnesio o el óxido de magnesio.

Una modalidad preferida para preparar los produc­
tos de reacción a) consiste en hacer reaccionar en la fu - 
sión (o sea en ausencia de disolvente), a temperaturas de
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100 a 150S C, un compuesto de la fórmula (l) oon un com - 
ponente a') metilolado, eventualmente eterificado.

El componente b) puede consistir en triásteres 
poUhalogenados del ácido fosfórico, mixtos u homogéneos.

En calidad de componente b) se emplean oon prefe­
rencia ásteres trialquilicos polihalogenados de ácidos fos­
fórico. Son aptos en particular los ásteres trialquilicos 
de este tipo que contienen en el radical alquílico 4 áto­
mos de carbono a lo sumo y en los cuales cada radical alquí 
lico está substituido con 2 ó 3 átomos de halógeno (por 
ejemplo, átomos de bromo o de cloro). Cabe señalar aquí 
principalmente como oomponente b) el fosfato de tris-(2,3- 
dibromo-2-cloropropil) o, en particular, el fosfato de 
tris-(2,3-dibromopropilo). Pero al mismo tiempo cabe re­
señar también los ásteres triarílicos, como los fosfatos 
tris-(polibromo-aromáticos), por ejemplo el fosfato poli- 
bromado de trifenilo o tricresilo.

Las preparaciones acuosas para la ignifugación 
de materiales de fibra a base de poliacrilonitrilo, poli­
propileno gyó poliamida contienen normalmente de 15 a 40% 
en peso del componente a) y 5 a 25% en peso del componen­
te b). Las preparaciones acuosas se obtienen por simple 
mezcla de los componentes a) y b) y adición de una canti­
dad respectiva de agua. En el estado sin diluir, las mez­
clas de los componentes a) y b) son viscosas y al diluir­
las con agua se originan emulsiones finamente dispersas, 
de buena estabilidad.

Las preparaciones para la ignifugación pueden 
eventualmente contener todavía otros suplementos.Para lor
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grar mayor depositad6n de substancia en los tejidos es ven­
tajosa, por ejemplo, la adición de 0,1 a 0,5% de un polietil 
engliool de peso molecular alto. Además, pueden agregarse a 
las preparaciones los ablandadores corrientes. Así, cuando 
al mismo tiempo se tiene que mejorar la inarrugabilidad del 
tejido en tratamiento, pueden añadirse a las preparaciones 
preoondensados aminoplásticos, por ejemplo. También es posi­
ble la adición de catalizadores del endurecimiento (como 
cloruro de amonio, dihidroortofosfato de amonio, ácido fos­
fórico, cloruro de magnesio o nitrato de zinc), pero casi 
nunca es necesaria, pues los productos de reacción que cabe 
emplear según este invento se endurecen la mayoría de las 
veces por sí mismo a temperaturas altas. La adición de un 
emulgente suele ser superfina porque los productos de reac­
ción fosforosos a) son en parte ya de por sí emulgentes muy 
eficaces para los ásteres polihalogenadcs de ácido fosfóri­
co.

Los materiales de fibra pasibles de aprestos igní­
fugo según este invento son preferentemente géneros texti­
les. El material de fibra puede estar constituido por una 
sola de las fibras sintéticas que se han indicado o hallar­
se también en forma de mezclas (por ejemplo, de tejido mix­
to).

Las preparaciones se aplican pues a los materiales 
de fibra, lo cual puede efectuarse de manera ya conocida.
De preferencia se actúa con género en piezas y se impregnan 
éstas en un folar de la construcción corriente, que se carga 
con la preparación a la temperatura ordinaria. Los tapices 
de fibras de poliacrilonitrilo, polipropileno y/o poliamida
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se prestan muy bien para la ignifugación según el procedí - 
miento aquí expuesto.

El material de fibra así impregnado debe entonces 
secarse, lo cual se realiza convenientemente a temperaturas 
hasta 100SC. Luego se le somete a un tratamiento térmico 
a temperaturas por encima de 100s c (por ejemplo, entre 
130 y 2003C; preferentemente, de 140 a 1803 c), cuya dura­
ción puede ser tanto más breve cuanto más alta sea la tem­
peratura. Esta duración del calentamiento es, por ejemplo, 
de 2 a 6 minutos a temperaturas de 180 a 1403 0 .

Un lavado ulterior del material de fibra de polia 
crilonitrilo y polipropileno con un agente aceptor de ácido 
(de preferencia, solución acuosa de carbonato sódico), por 
ejemplo a temperatura desde 403 C hasta la de ebullición 
y durante 40 a 3 minutos, resulta conveniente cuando el me­
dio de reacción es fuertemente ácido, pues se mejora así el 
tacto. Las fibras de poliamida tienen ya buen tacto sin 
tal lavado ulterior.

Por el procedimiento de este invento se obtienen 
materiales de fibras con muy buena resistencia permanente 
a la inflamación.

En las recetas de preparación y los ejemplos que 
siguen, los porcentajes y las partes son porcentajes ,en 
peso y partes en peso. Los volúmenes se refieren a las 
partes en peso como el centímetro cúbico al gramo.

RECETAS DE PREPARACION 
A.

En un matraz agitador de 500 volúmenes, provisto 
de refrigerador de reflujo y termómetro, se hacen reaccio-



Bar a temperatura de 118 a 125^ C. durante un total de 50 
minutos, 211 partes (l mol) de metilolamida de ácido 3-(di- 
metilfosfono)-propiónico y 71 partes (0,166 moles) de un 
éter pentametílico de hexametilolamina al 90%. Transcurri­
dos los primeros 30 minutos del tiempo de reacción, se co­
loca la instalación en vacío, se destila el metanol origi­
nado y luego se enfria hasta 100a C. A continuación se mez­
cla el producto de la reacción con 220 partes de fosfato 
de tris-2,3-dibromopropilo y se enfría despacio hasta la 
temperatura del ambiente mientras sigue agitando. Se obtie­
ne un producto amarillento, viscoso, casi limpio y homogé­
neo.

B.
En un matraz agitador de 500 volúmenes, provisto 

de refrigerador de reflujo y termómetro, se funden 181 par­
tes (l mol) de amida de ácido 3-(dimotil-fosfono)-propió - 
nico y, agitando, se calienta la fusión a 1202 C de tempe­
ratura interna. Luego se añaden 83,6 partes de éter penta- 
metíüco de hexametilolmelamina (0,2 moles), se vuelve a 
ajustar la temperatura interna a 1202 0 y se prosigue la 
agitación por 15 minutos más, con lo cual la temperatura 
interna desciende gradualmente hasta 1002 C y al mismo 
tiempo se origina un manifiesto reflujo de metanol. Es más 
ventajoso no retirar este metanol, con el fin de mantener 
la viscosidad de la mezcla reaccional en un nivel en que 
todavía se la pueda manipular bien.

El producto de reacción B tiene el grado de con­
densación deseado cuando una muestra de unas 

2,5 partes, mezclada con 1,5 partes de fosfato de tris-
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-2,3-dibromopropilo) y agitada a mano con 6 partes de agua 
en el tubo de ensayo, da inmediatamente una emulsión le - 
chosa, finamente dispersa. Se enfría entonces hasta la tem­
peratura del ambiente el producto de la reacción^ o bien , 

5. antes del enfriamiento, se le puede mezclar oon la canti­
dad deseada de fosfato de tris-2,3-dibromopropilo y al mis­
mo tiempo enfriarlo.

En ambos casos s^btiene un producto muy visco­
so, que al ser mezclado con agua produce fuerte reacción 

10. ácida.
C.

En un matraz agitador de 500 cc, provisto de re­
frigerador de reflujo y termómetro, se mezclan 220 partes 
(l mol) de metilolamida de ácido 3-(dimetilfosfono)-pro - 

15. piónico al 95% con 51 partes (0,17 moles) de hexametilol- 
melamina y se calienta la mezcla a temperatura interna de 
110 a 1153 C, con agitación. Luego se elimina en vacío du­
rante 5 minutos las porciones de metanol contenidas en la 
metilolamida de ácido 3-(dimetilfosfono)-propiónico, se 

20. trata a continuación a 1253 C de temperatura interna duran­
te 30 minutos y se enfría hasta la temperatura del ambien­
te.

Se obtiene un producto incoloro y límpido, muy
viscoso.

25. D.
Eh un matraz agitador de 2500 voldmenes de capa­

cidad, provisto de separador de agua, se suspenden en 1000 

partes de benceno 724 partes de amida de ácido 3**(dimetil- 
fosfono)-propiónico y 306,4 partes de hexametilolmelamina.
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Se agregan todavía 9,6 partes de ácido p-toluensulfónico 
y se calienta hasta el punto de ebullición del benceno, 
mientras se extrae aceotrépicamente el agua formada duran­
te la condensación y se la recoge en el separador de agua. 
Después de 20 horas de reacción no se forma ya más agua.
Se obtienen 74 partes de agua (calculado: 73 partes). A 
continuación se extrae el benceno en vacío y al mismo.tiem­
po se instilan gradualmente 400 partes de agua.

A la solución turbia que queda se añaden 400 par­
tes de formaldehido aouoso al 40% y se metilola a 602 C du­
rante 4 horas. Mediante la adición a gotas de un total de 
14,5 partes de solución al 30% de hidróxido sódico se man­
tiene un pH de 8 a 8,5, que se controla constantemente con 
un electrodo de pH. Después del enfriamiento hasta la tem­
peratura del ambiente se obtienen I64O partes de una solu­
ción turbia opalina, que se mantiene turbia adn después de 
una filtración. El contenido de substancia activa es del 
62 %. Se hallan los índices de foimaldehido siguientes : 

CHgO total: 188 partes (de éstas, 68 partes de CHgO 
proceden de la hexametilolmelamina y 120 

partes se utilizan para la metilolación)
CHgO libro: 58 partes 
CHgO combinado: 130 partes.

Puede asumirse por lo tanto que mediante la meti­
lolación se unen 62 partes de CH2O a los grupos -CONH- se­
cundarios, lo que corresponde a un compuesto tetrametiló- 
lico de la fórmula siguiente :

!



15.

20.

25.

(11)

E#
En la instalación que se ha descrito en la receta 

C se hacen reaccionar a temperatura interna de 115 a 1203 C, 
durante 2 horas, 186 partes (0,88 moles) de metilolamida de 
deido 3-(dimetilfosfono)-propiónico con 96 partes (0,44 mo­
les) de un compuesto de la fórmula

(12)

Se obtiene un jarabe amarillo.
F.
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En la instalación que se ha descrito en la rece­
ta C se hacen reaccionar a temperatura de 100 a 105a C, du­
rante 30 minutos, 217,2 partes (l,2 moles) de amida de 
ácido 3-(dimetilfosfono)-propi6nico y 61,2 partes (0,2 mo- 

5. les) de hexametilolmelamina. Después del enfriamiento se 
agregan 160 partes de metanol y 100 partes de agua y, con 
adición de 5 partes de kieselgur, se filtra la solución 
formada, para separar pequeñas cantidades de porciones in­
soluoles. Luego se extrae en vaoio y a  60 a o la mezcla de 

10. metanol y agua y se obtiene una resina incolora, de turbie­
dad opalina y muy viscosa.

0.
En un matraz agitador de cuatro tubuladuras y 200 

volúmenes de capacidad, provisto de refrigerador de reflu- 
1$. jo, termómetro, tubo de admisión de gas y electrodo de pH, 

se disuelven a 20S c en 110 cc de metanol 110 partes del 
producto de reacción que se ha descrito en la receta F y, 
agitando, se introduce HCl gaseoso hasta que el pH es de 
2,5. Se eterifica entonces durante 3 l/2 horas a temperatu- 

20. ra de reflujo (72-73B) y se mantiene en pH entre 2,5 y 3,2. 
A continuación se enfría hasta 603 C y se neutraliza con 
carbonato sódico anhidro hasta pH 7,9, se enfría hasta 203C 
y se filtra la solución reaccional en un filtro de papel. 
Volviendo a eliminar del filtrado el metanol, en vacio, y 

25. a 603 c, se obtiene un jarabe ligeramente turbio, muy vis­
coso.

H.
En la instalación que se ha descrito en la rece­

ta C se hacen reaccionar a temperatura de 100 a 1103 C,du
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rante 70 minados, 139 partes (0,5 moles) de amida de áci - 
do bis-(2-cloroetilfosfono)-propiónico y 35,5 partes (0,25 
moles) de áter pentametílico de hexametilolmelamína (al 90%). 
Se obtiene un producto de reacción siruposo.

I.
En la instalación que se ha descrito en la receta 

C se hacen reaccionar a temperatura de 100 a UOS c, duran­
te 75 minutos, 116,5 partes (0,5 moles) de amida de ácido 
3-^ialilfosfono)-propiónico, 15,4 partes (0,5 moles) de pa- 
raformaldehido al 97,5%, 1,75 partes de metilato sódico en 
polvo y 0,23 partes de hidroquinona. El producto resultante 
tiene un grado de metilolación de 88 %.

Se añaden entonces 35,5 partes (0,25 moles) de un 
óter pentametílico de hexametilolmelamina al 90% y se trata 
la mezcla a temperatura de 115 a 1203 C durante 60 minutos 
más. Despuós del enfriamiento se obtiene un jarabe amari - 
liento.

J.
En la instalación que se ha descrito en la receta 

C se hacen reaocionar a temperatura de 118 a 119S C, duran­
te 15 minutos, 225 partes (1 mol) de amida de ácido 3-(dime- 
til-fosfono)-metoximetilpropiónico y 51 partes (0,166 moles) 
de hexametilolmelamina y a continuación se enfría inmedia­
tamente hasta la temperatura ordinaria. Se obtiene un jara­
be incoloro.

EJEMPLO 1

Se fulardea un tapiz de poliacrilonitrilo (peso: 
1500 g/in̂ ; relación velo.yute = 3:1? altura del velo o tu­
fo = 9,5 mm) con una solución al 45% del producto segdn la



receta de preparación A* La absorción de líquido es del 100%. 
Después de secar a 902 C, se endurece a 1552 C durante 5 mi 
ñutos.

Para mejorar el tacto, se lava el tapiz a conti - 
5. nuación en un baño que contiene por litro 5 g de carbonato 

sódico y 2 g de un producto de condensación a base de 1 mol 
de para-tercinonilfenol y 9 moles de óxido de etileno, du­
rante 20 minutos, a 402 C y con una relación de liquido de 
1:30.Luego se escurre y se seca a 903 0.'

10. Después de este tratamiento, el tapiz (ensayado
según DIN 51*960) es ignífugo o difícilmente inflamable.

EJEMPLO 2
Se fulardea un tapiz de polipropileno (peso: 1300 

g/m^ relación velo: yute = 3:1; altura del velo o tufo = 9 
15. mm) con una solución al 30 y respectivamente al 45% del pro­

ducto según la receta de preparación A. La absorción de lí­
quido es del 90%. Después de secar a 902 c, se endurece a 
1552 C durante 5 minutos.

A continuación se lava como se ha descrito en el 
20. Ejemplo 1 y se vuelve a secar.

Los dos tapices así tratados, que se ensayan se­
gún DIN 51.960, quedan con un apresto ignífugo o difícilmen 
te inflamable. La resistencia a la llama no se altera des­
pués de un tratamiento con champú..

25. EJEMPLO 3
Para aprestar tapices de velo sortado hechos de 

fibras de poliacrilonitrilo y respectivamente de polipropi­
leno se preparan mezclas según los dos procedimiento si - 
guiantes :

t
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a) se deposita el producto de reacción fosforoso, 

se añade el áster de ácido fosfórico y se ajusta 
con agua hasta el volumen deseado, 

h) Se trata con un emulgente el trióster de ácido fos- 
5. fórico, se mezcla el producto de reacción fosforoso

y se ajusta con agua hasta el volumen deseado.
La composición de las mazólas puede verse en la 

Tabla I que sigue
TABLA I

10.
Mezcla Concentra­

ción del 
baño en %

Concentración en % 
de la mezcla sobreaj

Produc­
to se - 
gán la 
receta

51 ^ 
Tries- 
ter de 
ácido 
fosfó­
rico

Reía- +
ci'ón
a):b)

Emulgen-
te*^ en 
% del 
oomponen 
te b) *"

tapiz de po 
liaorilom- 

trilo
tapiz 
de po 
lipro 
pile- 

no

i A TEP lí 1 a - 45 36 22,5
2 A TCP 3:2 a - 45 32 22,5
3 A TDP 1:1 a - 30 24 15
4 B TLtP 1:1 b 20 30 30 24
5 E TDP 1:1 b 20 30 28 18

6 F TDP 1:1 b 20 30 27 21

7 & TDP 1:1 b 20 30 27 21

8 H TDP 1*1 b 20 : 45 ! 57 ' 45

+) Procedimiento de mezcla 
25* TBP = fosfato de tris-(bromocresilo)

TCP = fosfato de tris-(2-cloro-2,3-dibromopropilo)
TDP - fosfato de tris-(dibromopropilo)

-^Emulgente: Producto de condensación de 1 mol de alcohol 
hidroabietílico y 200 moles de óxido de etileno, retiou-
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lado con 1% de diisocianato de hexametileno, 
en forma de solución acuosa al 50%.
Se fulardean los tapices (de poliaorilonitrilo; 

peso, 1560 g/m^s relación velo-yute, 3:1? altura del velo,
5* 8 a 9 mm? de polipropileno^ peso, 1080 g/m^? relación ve­

lo-yute, 2%l; altura del velo, 5 mm? ambos tapices sin re­
vestimientos de respaldo) con estas mezclas, se secan a 80a 
C durante 5 minutos y a continuación se endurecen a 155^0 
durante 5 minutos.

10. Partes de todas las muestras se someten a un la­
vado ulterior de llanera indicada en el Ejemplo 1, míen - 
teas otras partes de todas las muestras se tratan con un 
champú. Para champú se utiliza un champú para tapices co - 
rriente en el comeroio, diluido con agua hasta 1:8. Esta so-

15. lución se hace espumar sobre el tapiz con una esponja y se 
introduce en la masa (por 10 partes de tapiz, 1 parte de 
solución).La espuma sobrante se aspira después de la limpie 
za. A continuación se deja secar la muestra a la temperatu­
ra del ambiente.

20. Todos los tapices aprestados se someten a compro­
bación de la resistencia a la inflamación después del apres 
to, el lavado y el tratamiento con champú. Se ensaya segón 
la prueba horizontal DIN 51.960, para lo cual antes de la 
prueba se secan las muestras durante 2 horas a 105s C y du- 

25. rante 1 hora en el secador, a la temperatura del ambiente.
Todas las muestras presentan buena resistencia a 

la inflamación según DIN 51.960, mientras que los respecti­
vos tapices no tratados arden.

EJEMPLO 4

)



-  21 -

39903!
Procediendo igual que en el Ejemplo 3, se apres­

tan tapices de velo cortado hechos de poliacilonitrilo, em­
pleando las mezclas según la Tabla II (para la preparación, 
véase el Ejemplo 3).

Partes de todas las muestras se someten luego a 
un lavado ulterior como se ha indicado en el Ejemplo 1, 
mientras otras partes se tratan con un champú de la manera 
indicada en el Ejemplo 3*

Todos los tapices aprestados se ensayan a conti­
nuación respecto a la resistencia a la llama, de la manera 
que se ha descrito en el Ejemplo 3.

Todas las muestras presentan buena resistencia a 
la inflamación según DIN 51.960, mientras los respectivos 
tapices no tratados arden.

TABLA II

ÑB
Mezcla Concen­

trad ón 
del

baño en

Concentra 
;ción en % 
;de la mez 
cía sobre 
el tapiz

aj
Producto 
según la 
receta

b)Triéster 
de acido 
fosfórico

Rela­
ción
a):b)
( + )

Emulgen-
te^en % 
del com­ponente

9 A TDP 1:1 a - 15 10,5
10 C TCP *1:1 b 0,2 30 31
11 D TDP 1:1 b 0,2 30 30
12 G TDP = 1:1 b 0,2 45 41
13 H TDP '1:1 b 0,2 30 42
14 1 TCP '1:1 b 0,2 30 30
15 J TDP ,1:1 b . 0,2 30 26

(+) - Procedimiento de mezcla 
TDP.: Véase el Ejemplo 3 
^Emulgente: Véase el Ejemplo 3
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EJEMPLO 5

Procediendo igual que en el Ejemplo 3, se apres­
tan tapices de velo cortado hechos de polipropileno em­
pleando las mezclas siguientes (para su preparación, véase 

5. el Ejemplo 3)!
TABLA III

10.

15.
+) Procedimiento de mezcla
TEP, TCP y TDP: véase el Ejemplo 3*

Partes de todas las muestras se someten luego a 
un lavado de la manera indicada en el Ejemplo 1, mientras 

^  otras partes se tratan con un champú como en el Ejemplo 3-
Todos los tapices aprestados se comprueban a con 

tinuación respecto a la resistencia a la llama, procedien­
do oomo en el Ejemplo 3.

Todas las muestras presentan buena resistencia 
25. a la inflamación según DIN 51.960, mientras que los respec

tivos tapices no tratados arden.
EJEMPLO 6

" n " " !í í!
i 

'!

Mezcla Concen­
trad ón 

del
baño en 

7°

Concentra 
ción en % 
de la mez 
cía sobre 
el tapiz

NS a)
Producto 
según la 
receta

b)
Triester 
de ácido 
fosfórico

Rela­
ción 
a) sb)

*4*

16 A TBP 1:1 a 15 5
17 A TEP 3:2 a 15 5
18 A TCP 1 x 1 a 15 6
19 A TDP 1:1 a 45 16

Se aprestan tapices de velo cortado hechos de 
poliacrilonitrilo y polipropileno procediendo igual que en
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el Ejemplo 3, pero con las mezclas siguientes (para su pre 
paraci6n, véase el Ejemplo 3):

TABLA IV

H 
¡ 

!) 
! 

"""H 
!

" 
i 

!!___ Mezcla
Concen- 
traci ón

Concentración en 
%, de la mezcla 
^ sobrea) b) Reía- Emulgen

te^ ̂ en% 
del com 
ponente 
- b) .

Na Producto 
según la 
receta

Triester 
de ácido 
fosfórico

ción
a):b)

+ del
baño en

c?
tapiz de 
poliacri 
loni&ilo

4apiz de 
polipro­
pileno

20 A TEP 3:2 a 15 9 -

21 C TDP 1:1 b 20 30 - 21
22 D TDP 1:1 b 20 45 - 35
23 1 TDP 1:1 b 20 45 — 36

r— — -r-. — —  — - == = = =  = = = : L = = = = =  n=— d

+) Procedimiento de mezcla 
TBP y TDP: Véase el Ejemplo 3 

15. ^  Emulgente: Véase el Ejemplo 3
Partes de todas las muestras se tratan a continua­

ción con champú de la manera que se ha indicado en el Ejem­
plo 3*

Luego se comprueba la resistencia a la inflama- 
20. ción, de la manera que se ha descrito en el Ejemplo 3? de

todos los tapioes aprestados.
Todas las muestras presentan buena resistencia a 

la inflamación segán DIN 51.960, mientras los respectivos 
tapices no tratados arden.

25- EJEMPLO 7
Se apresta igual que en el Ejemplo 3 un tapiz de 

poliamida con las mezclas siguientes (para au preparación, 
véase el Ejemplo 3):
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TABLA V

=s-. ss s
Mezcla

========
Concen­
tración
del

baño en 
%

Concentra 
ción de " 
la mezcla 
sobre el 
tapiz, en 

%

NS a)
Producto 
según la 
receta

b)
Triáster 
de ácido
fosfódco

Rela­
ción
a):b)

Proce- 
dimien 
to de 
mezcla

Emulgen­
te ̂ ̂ en % 
del com­
ponente 
" b)

24 A TCP 1:1 a - 45 41
25 D TDP H 1 b 20 30 24
26 E TDP 1:1 b 20 45 46
27 H TDP 1:1 b 20 45 37
28 1 TDP 1:1 b 20 45 47

TCP y TDP: Véase el Ejemplo 3 
**) Emulgente: Véase el Ejemplo 3

El tapiz de poliamida en cuestión es un tapiz lia. 
15. mado "Polyamid-6-Tufted", de 1750 g/m^ de peso, relación

velo-yute de 1:1,4, altura del velo de 4 mm y sin revesti­
miento del respáüo.

partes de las muestras se tratan con un champú 
tal como se ha indicado en el Ejemplo 3.

20. Todos los tapices aprestados se comprueban luego
respecto a la resistencia a la llama. La comprobación se 
efectúa con la prueba vertical DIN 53.906, en 14 segundos 
de encendido. Antes de la prueba se secan las muestras de 
la manera que se ha indicado en el Ejemplo 3. La prueba da 

25. los resultados siguientes:

t
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TABLA VI

' Resi sténcia"á"ía 
inflamad 6n

Mezcla
na después del 

apresto
después del 
tratamiento 
con champú

24 muy buena muy buena
25 buena buena
26 muy buena muy buena
27 buena buena
28 buena buena
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N O T A

Descrito el objeto del presente invento, se de­
claran nuevas y de propia invención las siguientes reivin­
dicaciones con prioridad, de la solicitud de patentes 
suizas ndms 3541/70 del 10.3.70 y na 1534/71 del 2.2.71.

5. 1. Procedimiento para la preparación de agentes
de ignificación de materiales de fibra, del tipo poliacri- 
lonitrilo, polipropileno y/o poliamida y en especial tapi­
ces caracterizado por combinarse en una preparación acuosa: 

a) a lo menos un componente derivado de la 
10. reacción de a') un compuesto de nitrógeno,

a lo menos dimetilolable, b') un compuesto 
de la fórmula

15.

20.

Ri-°
p

/  \ .Rr,-0" CH„-CH-C0-NH 2 2 2
X

en el que
R.¡ y Rg significan cada uno un radical al- 

quílico, alquenílico o halogenal- 
quílico con 4 átomos de carbono a 
lo sumo,

mientras que
X significa un radical metílico o, 

de preferencia, un átomo de hidró-
25. geno,
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c') formaldehido o un agente donador de 
formaldehido y d') eventualmente, un alca- 
nol con 4 átomos de carbono a lo sumo;

con
b) a lo menos otro componente integrado por

un trióster de ácido fosfórico polihalo- 
genado, alifático o aromático, de preferen­
cia, un áster trialquilico o triarílico de 
ácido fosfórico.

2. Procedimiento según la reivindicación 1,
caracterizado porque el componente a) se deriva de la 
reacción indistintamente en cualquier orden preferido 
de los componentes a'), b'), c ') y d ').

3. Procedimiento según la reivindicación 1,
caracterizado porque en calidad de componente a) se 
selecciona preferentemente un compuesto derivado de la 
reacción en que se emplea, como compuesto a'), una 1,3,5- 
triacina substituida a lo menos por dos grupos amínicos 
primarios, urea o un compuesto de la fórmula

&,C OH,

H^C-O-C CHg

H-N NH

y en espeoial melamina.
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4. Procedimiento según la reivindicación 1, 

caracterizado por seleccionarse asimismo como componente 
a) un compuesto derivado de la reaoción en que como com­
puesto b') se emplea un compuesto de la fórmula

5.

10.

15.

20.

25.

R,-0 D
1 \  ^AR,-0 CH„-CH-C0-NH„ 
1 2 ] 2

X
o bien

Rji-0

R3-O Hg-CH.-CO-NH2

en las que
R^ y X tienen el mismo significado que en la 

reivindicación 1,
y R^ significa un radical etílico o metílico.

5. Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado por emplearse, de una manera especial en 
calidad de componente a), el derivado de la reacción 
entre hexametilolmelamina o áter pentametílico de hexa- 
metilolmelamina y amida de ácido 3-(dimetilfosfono)-pro- 
piónico y eventualmente formaldehido, o bien entre di- 
metilol- o hexametilol-melamina y metilolamida de ácido 
3-(dimetilfosfono)-propiónico, y particularmente un com­
puesto de la fórmula
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6. Procedimiento según la reivindicación 1,

10.

15.

caracterizado por emplearse, de una manera especial en 
calidad do componente b), un áster trialquilico de ácido 
fosfórico polihalogenado * preferentemente en el que los 
radicales alquilicos contienen a lo sumo 4 átomos de 
carbono y cada radical alquilico está substituido por 
2 o 3 átomos de -halógeno, y particularmente el fos­
fato do tris-(2,3-dibromo-2-cloro pro pilo) o, el fos­
fato de tris-(2,3-dibromopropilo).

7. Procedimiento para la preparación de agentes 
de ignifugación de materiales de fibra.

Según se describe y reivindica en la presente 
memoria descriptiva que consta de 29 hojas foliadas y 
escritas a máquina por una sola cara.

Madrid, a 9 de Marzo de 1971
p.a
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