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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE AGENTES DE IGNIFU
GACION PARA MATERTALES DE FIBRAY, & favor de la firma suiza
OIBA-GEIGY AG, rosidentec en BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Objeto de este invento es un proccdimiento para
la ignifugacifn de materiales de fibra'a base de poliacri-
lonitrilo, polipropilenc y/o polismida, ¢aracterizado por
aplicarse a estos materiales una preparacidn acuosa que
contiene :

a) a 10 menos un producto de reaccibn de
a') wn compuesto de nitrégeno; a 1o menos dimeti~
lolable,
b') un compuesto de la f£ormula



5

10.

15.

20.

25

R - o\ /o
(1) : /'9 |
R, =0 \cﬁz-—c‘z'nuco-mz
X
en la que
Ry, ¥R, significa cada wno wn radical alquilico;

alquenilico o haloalquilico con 4 4tomos
de carbono a lo sumo,

nientras que

’

X significa un radicel metflico o,

.

de preferencia, un 4tomo de hidrdgeno,

ct) formaldehido o un agente donador de formeke
dehido ¥
at) eventualmente, un alcanol con 4 £tomos de

carbono & lo sumoj
N
b) a lo menos un triéster de 4eido fosfbrico poliha -
logenado, alifftico o aromdtico (de preferencia,
un és?cr trialquflico o triari{lico dc dcido fosfbé-
rico),
secarse 1os materiales asi tratados y sometérselos a un
tratamiento térmico,

Lios productos de reaceidn a) empleados para el
procedimiento de este @nven?o puede obtenerse por reaceidn
de los componentos a'), b'), ¢') ¥y eventualmentc dt) en
1los més diversos frdencs de sucesifn. Por ejemplo, es po-
gible hacer reaccionar primeramento entre si los componen
tes a'); bt) y ct) al mismo tiempo y a coniinuacién;si se

quiere, eterificarlos todavia con el componentc dt).
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Otra posabilidad consiste on hacer reaccionar el

componente at) con ¢l componente G'), luego con el compo-
nente b') y a continuacibn, si sc quiere, con el componen—

‘te d'). Asimismo pueden obtenerse los productos de reac-

cién a) haciendo reaccionar el componente a') con el com-

jmm%cﬂ,M%ownﬂomWMMew)yawMMWd®

"con ol componente b'). So llega ademds a tales productos

de reaccibn a) si S0 hacen reaccionar primoramente los com
ponentes at) y b'), cada wno de por si, con el componente
c!), se hacon reaccionar ;uego ambos pr9ductos de reaccidn
entre s y a continuacibn, si se qpie:e, se los hace reac-
cionar todavia con el componente d'). Tambidn es posible
hacer reaccionar el componente b') con el componente c¢') y
eventualmente con el componente 4') y luego hacer reaccio~
ner con el componcnte a') el producto que asi se ha origi-
nado.

Compuostos de nitrégeno a Lo menos dimetilolables
( = componente a!) asropiados son los compueshos que pue-
den por adicidn de formaldehido transformarse en log lla-
mad os preoongegsados aminopldsticos endurecibles. Cabe men-
cionar las 1,3,5-aminotriacines, como las meleminas N~subs-
titufdas (p?r ejemplo; la N-butilmelamina, lo mismo que
la amelina), las guanaminas (por ejemplo, formoguanamina,
benzoguanaming o acetoguanaming) o tgmbién las diguanaminas.
Asi@ismo entran en cuenta: el biuret, la guanidina, la tiou
rea, las alquil- o aril-ureas y --'bioureas3 las alguilen-
ureas o -diureag (por‘ejemplo, etilenurea, propilenurea o
acetilendiurca), la 4,5-dihi§roxi-imidazolidona—z y sus

derivados (por ejomplo, la 4,5~dihidroxiimidazolidona-2
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substituida en la posicin 4 junto al grupo hidroxflico con
el radical ~CH,CH,CO-NH-CH,~OH). Asimismo entran en consi-
deraoién Llos compuestos de nitrégena ciclicos, como pirimi-

donas, triazonas o uronas, por ejemplo log de las férmulas

szS
(2) \0/ (3) X

N
H3C-0—C (\3H2 Hz(i CH,
0
AN NH BN NH
™~ //} ~
i i
0 0
0
-\

w ]

NS

Se prefieren sin embargo las l,3,5~tricinas'subs—
titufdas a 1o menos por dos grupos amfnicos primarios, el
compuesto de la férmula (2) y asimismo la urea. Particular
interés presenta la melamina.

El componente b') corresponde fe preferencia a la
f£ormula

RN

(5) /)B\\

X
en la que

R1 vy X tienen el significado gue ya se ha expuesto,.
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Especial interds tienen los componentes b') que
corresponden a la férmula

(6) \P/

, RN

By - 0 OH ,~CHp=00-1H,

2
en la gue
R significa un radical etilico o metilico.
BEntrg los compuestos de la f£érmula (6) se ha re-
velado como especialmente ventajosa la emida de dcido 3=
-(dinetilfosfono)~propi énico.

Han demostrado ser componentes a) de buena apti-
tud en el procedimiento de este invento sobre todo los
productos de reaccifn de hexametilolmelamina o éter penta~-
metilico de hexametilolmelamina y amida de 4eido 3-(dime~
tilfosfono )—propibnich y; eventualmente, formaldehido.

Otros componentes a) preferidos son los produc—
tos de reaccifn de dimetilol- 0 hexametilol-melamina y me=-
tilolamida de deido 3=(dimetilfosfono)~propibnico.

Tos productos de reacoifn a) pusden corresponder

tambidn a la férmula

- v —

R1-—O\ /o
! AN
AN R1-0 (sz
N W X—?H i
|l T [eesema,
N~ -
‘ / \N / \ ~CHo~N~

(7)



Ry ¥ X tlenen el significado que ya se ha expuesto;
Y significa un grupo algflico con 4 dtomos de
carbono a 1o sumog
54 ] ¥
Ly By R significan cada uno un nimero entero positi-
vo; m por valor de 4 a 6, n por valor de 3
6 4 ¥ p por valor de n + 1 a 10 sumo.
Puede tratarse aqui, por ejemplo, del compuestho
10.  de la Pérmula
] I
H.CO 0O 0, 0OCH
SN/ . N4 3
| /
H3C‘O \)H2-CH2-CO-NH—GI;I‘% /C)Hz—ﬁ—OC—HQC—HZC \CH:,’ -H
N
H.CO O 0 OCH, | -CH
? \P// H,~(~OH ¢ \p/ ? (I)H2
we(} e QF A AW
/ \: 2 ¥ X \ AN
i N/
NEON ﬁ—
/ K
H3CQ\ }Hz—CHZ—CO-l\{—OHz CHZ—IEI-OC-.QHQ._CQ% /9(;;13
P\ H2C-0H HQC-OI-I //P\
nod Y 0 OcH
| 3 YRy

(8)

25.

el

Otros productos de reaccifn a) pueden correspon-

der, por ejemplo, a la férmula



R,~0 /o o\P /o--R1 [~CB,-07 5
e
Ry ~0" \CHa-(’}H--CO-oI'T-CHz-I‘I-A—B,I-HzC—ll\T-»CO-Hi-—HZO/ \O-Rl a7
- X (9) Ve
5e en la que
ByX tienen el significado que se ha expuesto
A ropresenta un radical =CO=, CS-; CNH- o
~CO~NE-CO~- (donde R denote un dtomo de hidrd-
geno o un radical de la P£érmula GHZ—O'Yi);
10, Y significa wn radical a}qgilico con 4 étQmos
) de carbono & 10 sumo o, préferentemente, w
4tomo de hidrdégeno;
y . .
g significa 1, 2 6 3,
15. Entra en cuenta aqui por ejemplo; un compuesto de
la £érmula
— - —
Hoo 9 O\P/OCH3 !5_}_}72
| o A
H300 CH20H2-CO-N-CH2-N~?—N—HQC-N-OG-HchZC OCH3 4:CH2Q§72
) (20) - -
Otros productos de reaccidn g) ayropiados se des-
criben en la patente inglesa 1.092.793, 1o mismo que su pre-
paracidn.
25, Se llega convenientemente a los prodgctos de reac-

cibn

a) de la £lrmula (7) si por calentam’ento, y preferen-

temente en presencia de un disolvente orgdnico que con el

ague

mula

forme un acebtropo, se condensa un compuesto de la fOr

(1) con una 1,3,5-triacina que contenga a lo menos dos
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.

grupos aminicos primarios, con tal de que los grupos H

2N

de uno de estos dos componentes de partida estén metilola-
dos; se reme?ilola con formaldehido o un agente donador de
formaldehido, a femperatura alta y eventualmen?e en presen=— .
cia de un catalizedor bdsico, y a continvacidn, si se quiere,
se eterifica todavia con un alecanol que contengs 4 diomos

de carbono a lo sumo.

Los productos de reaceidn a) que corresponden a
le férmula (9) se preparan convenientemente monometilolan—
do dos moles de un compuesto de la £érmula (1) con dos mo -
les de formaldehido o de un agente donador de formaldghido,
hacigndo reaccionar a cogtinuacién con un mol de urea, tio-
urea, guanidine o biuret, en ausencia de agwa ¥y en wn di -
solvente orginico inerte; a temperatura elevada, remetil -
olando con formaldehido o un agente donador de formaldehido
el producto de feacci6n.resu1tante; a temperatura a}ta ¥y
el presencia even?ualmente de un catalizador bdsico, y ete~
rificando todavia, si se quiere, con ua alcsnol de 4 dtomos
de carbono a lo sumo.

Las remetilolaciones con formaldehido o con un
agente donador de formaldehido (como el paraformaldehido)
se efectian con ventaja a temperaturas hasta 1502 C. Ba ca-
lidad de bases de acci§n catalitica de eventual empleo con-~
junto entran en cuenta, por ejemplo, el hidrdxido sédico,
el hidréxido potésico; el acetato sédico; el carbonato de
nagnesio o el fxido de magnesio. .

Una modalidad preferida para preparar los produc-—
tos de reaccibn a) consiste en hacer r§aocionar en la fu -

sién (o sea en ausencia de disolvente), a ‘temperaturas de
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100 & 1502 C, un compuesto de la férmulza (1) con un com -
pqnente a') metilolado, eventualmenie eterificado.

El componente b) puede consistir en triésteres
polihalogenados del deido fosf6rico; mnixtos u homogéneos.

En calidad de componente b) se emplean con prefe-
rencia ésteres trialquiliéos polihalogenados de dcidos fos-
férico. Son aptos en particular los ésteres trialquilicos
de este tipo que contienen en el radical alquilico 4 dto-
mos de carbono a lo sumo y en los cuales cada radical aqui
Lico egtd substituido con 2 6 3 diomos de haldgeno (por
ejemplo; 4dtomos de bromo o de cloro). Cabe sefialar aqui'
principalmente como componente b) el fosfato de tris-(2,3-
dibromorz-cloroprOPil) o; en particular; el foafato de
tris-(2,3-dibromopropilo). Pero al mismo tiempo cabe re-
geflar tambidn los ésteres triarilicos; como los fogfatos
tris-(polibromo~arométicos); por e jemplo el fosfato poli-~
bromado de trifenilo o tricresilo.

Lag preparaciones acuosas para la ignifugacién
de materiales de fibra g base de poliacrilonitrilo, poli-
propileno 76 poliamida contienen normaluente de 15 a 40%
en peso del componente a2) y 5 & 25% en peso del componen-
te D). Las preparaciones acuosas se obtienen por simple
mezcla de los componentes a) y b) y adicibn 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-
lag con agua se originan emulsiones finamente dispersas,
de buena esﬁabili@ad:

Las preparaciones pava la ignifugacibn pueden

eventualmente contener todavia otros suplementos.Para 1o
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grar mayor deposi%agién de substancig an 193 tejidos es ven-
tajosa, por e jemplo, 12 adicidn de 0,1 a 0,5% de un polietil
englicol de peso molecular alto. Ademds, pueden agregarse &
lag preparaciones 10s ablandadores corrientes. Asf, cuahdo

el mismo tiempo se tigne que mejorar la inarrugabilidad del
tejido en tratamiento, pueden'aﬁadirse a las preparaciones
precondensados aminopldsticos, por ejemplo. También es posi-
ble la adicién de catalizadores del endurecimiento (como
cloruro de amonio, dihidroortofosfato de amonio; geido fos-
férico, cloruro de magnesio o nitrato de zinc); pero cagi
nunea es necesaria, pues los productos de reaccidn que cabe
emplear segin este invento se endurecen la mayoria de las
veces por si mismo a temperaturas altas., La adicidn de un
emulgente suele ser superflua porque los productos de reac—
cidn fosforosos a) son en parte ya de nor si emulgentes muy
eficaces para los ésteres polihalogenadcs de 4cido fosfdéri-
co, )

Los materiales de fibra pasibles de aprestos igni-
fugo segin este invento son preferentemente géneros texti-
les. El material de fibra puede estar constituido por wna
sola de las fibras sintéticas que se han indicado o hallar-
se ftambién 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 actta con género en piezas y se impregnan
éstas en un folar de la construccién corriente, que se carga
con la preparacifn a la temperatura ordinaria. Los tapices

de fibras de poliacrilonitrilo, polipropileno y/o poliamida
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se prestan wuy bien pera la ignifugacifbn segin el procedi ~

niento aqui expuesto. _

El material de fibra asi impregnado debe entonces
secarse, lo cual se realiza convenientemente a temperaturas
hasta 1002C. Imego se le somete a un tratemiento térmico
a temperaturag por encima de 1002 C (por ejemp}o; entre
130 y 20020; preferentemente, de 140 a 1802 C), cuya dura-
cidn puede ser tanto mds breve cuanto més alta sea la tom-
peratura, Esta duracidn del calentamiento es, por ejemplo,
de 2 & 6 minutos a temperaturas de 180 a 1402 C.

Un lavado ulterior del material de fibra de polig
crilonitrilo y polipropileno con un agenve aceptor de‘écido
(de preferencia; solucidbn acuosa de carbonato sddico), por
ejemplo a temperatura desde 402 C hasta la de ebullicién
¥y durante 40 a 3 minutos; resulta co?veniente cuando el me-
dio de reaccién es fuertemente 4cido, pues se mejora asi el
tacto. Las fibras de poliamida tienen ya buen tacto sin
tal lavado ulterior.

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

~ En las recetas de preparacifn y los ejemplos que
siguen, los porcentajes y las partes son porcentajes en
peso y partes en peso. Los voltmenes me refieren a las
partes en pesc como el centimetro cidbico al gramo.
RECETAS DE PREPARACION
A,

En wn matraz agitador de 500 volimenes, provisio

de refrigerador de reflujo y termémetro, se hacen reaccio-
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nar a t§mperatura de 118 a 125¢ C; durante un total de 50
minutos, 211 parfes (1 mol) de metilola@ida de 4eido 3-(di-
metilfosfono)-propibnico y 71 partes (0,166 moles) de un
&ter pentametilico de hexemetilolamina al 90%. Transeurri-
dos log primeros 30 minutos del tiempo de reaccidn, se co-
loca la instalacidén en vacio; se destila el metanol origi-
nado y luego se enfria hasta 1002 C., A Qoniinuacién se mez-
cla el prPduct01ie la reaccidn con 220 partes de fosfato
de tris-2,3~dibromopropilo y se enfria despacio hasta la
temperatura del ambiente wientras sigue agitando. Se obtie-
ne un producto emarillento, viscoso; casi 1limvido y homoég~
neo.
B.

En un matraz agitador de 500 Yolﬁmenes, provisto

de refrigerasdor de reflujo y termémetro, se funden 181 par-

tes (1 mol) de amida de 4cido 3-(dimotil-~fomfono)-propid -

_mnico y, agitando, se calienta la fusién a 1202 C de tempe-

ratura interna. Luego se afiaden 83!6 par%es‘de éter penta~
met{lico de hexametilolmelamina (0,2 moles), se vuelve a
ajustar la temperatura interna a 1202 C y se prosihgue la
agitacibn por 15 minutos més; con lo cual la temperatura
interna desciende gradualmente hasta 1002 C y al mismo
tiempo se origina wn manifiesto rgflujo de metanol. Es mds
ventajoso no retirar este metanol, con el fin de mantener
la viscosidad de la mezcla reaccional en un nivel en que
todavia se la pueda manipular bien.

El producto de reaccibn B tiene el grado de con-
depsaoi6n deseado cuando una muestra de unas

2,5 partes, mezclada con 1,5 paries de fosfato de tris-
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—2;3—dibromeropilo) y agitada a mano con 6 partes de agua
en el tubo de ensayo; da inmedistemente una emulsién le -
chosa; finemente dispersa. Se enfria entonces hasta la ben~
peratura del ambiente e1 producto de la reaccifn; o bien ,
antes del enfriamiento, se le puede megelar oon la cantie
dad deseada de fosfato de tris-2 3—dibrom0pr09110 v al mig=
no tiempo enfriarlo.

En ambos cagos sqbbtiene un producto muy visco-
S0, que al ser mezclado con agua produce fuerte reaccibn
4cida. .

c. ‘ |

En un matraz agitador de;500 cc, vrovisto de re-
frigerador de reflujo y termémetro, se mezclan 220 partes
(1 mol) de metilolemida de deido 3-(dimetilfosfono)-pro -
pibnico al 96% con 51 partes (0;17 noles) de hexametilol-
melamina y se calionta la mezcla a temperatura interna de
110 a 1152 C, con agitacidn. Luego se elimina en vacio du-
rante 5 minutos las norciones de metanol oontenidas'en la
metilolamida de deido 3~(dimetilfosfono)-propibnico, se
trata a contimuacién a 1252 C de temperatura interna duran~
te 30 minutos y se¢ enfria hasta la temperatura del ambien-
te. ‘

Se obtiene un producto incoloro y limpido, muy
viscoso.

D.

Eh un matraz agitador de 2500 volimenes de capa-
01dad, provigto de senarador de agua, se suspenden en 1000
partes de benceno 724 partes de amida de deido 3~(dimetil~

fosfono)~propibénico y 306,4 partes de hexametilolimelamina.
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Se agregan todavia 9,6 partes de decido p~toluensulfénico

¥ se calienta hagta el punto de ebullicidn del benceqo;
nientras se extrae aceotrépicamente el agua formada duran-
‘te la condensacifn y se la recoge en el separador de agua,
DesPués.ae 20 horas de reaccidn no se forna ya mds agua.
Se obtienen T4 partes de agua (calculado: 73 partes). A
continuacibn se extrae el benceno en vacio ¥ al mismo.tiem~
po ge ingtilan gradvalmente 400 partes de agua.

A la solucifn turbia que queda gse affaden 400 par—
tes de formaldehido acuoso al 404 ¥ se metilola g 602 C du-
rante 4 horas. Mediante la adicifn a gotas de un totél de
14;5 partes de solugién al 30% de hidrbxido sédico se man-

tiene un pH de 8 a 8,5, que se controla constantemente con
un electrodo de vH. Despuds del enfriamiento hasta la tem-
peratura del ambien?e se obtienen 1640 partes de wna solu-
oibn turbia opalina, que se mantiene turbiaz afin despuds de
wa filtracidn, El contenido de substancia activa es del
62 %. Se hallan los {ndices de formaldehido siguientes :
CH,O total: 188 partes (de éstas, 68 partes de CH,0
proceden de la hexametilolmelaming y 120
_ perfes se utilizan para la metilolacibn)
CH,0 libre: 55 partes
CH20 combinado: 130 partes.

Pucde agumirse por lo tanto que mediante la medi-
lolacién se unen 62 partes de CHoO a los grupos ~CONH- se-
cundarios; lo que corresponde a un compuesto tetrametildé-

lico de la férmula siguiente



™ HeO=H, G -
2
/ (5
Hy00 0 ’ :
W !
C
: e T
H3 0 CH2—0H2~CO-]}T-H2 :x }’ N/,
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H.C CH CH C 0=l ¢ N, \ ) §
- w( Qe ~H CH,,~N=QCmH Gl .C OCH -CH,. |
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H3CO 0 0 OCH3 H
i
- b
CHA=N=C C \ /OCH3
~CHy=N-00~CH,~CH,~P
OH3

(11)

15.
.
En la instalacién que se ha descrito en la réceta‘
C se hacen reacgionara temperg‘bura intenna de 115 a 1202 C,
durante 2 horas, 186 partes (0,88 moleg) de metilolamida de
20, doido 3~(@imetilfosfono)-propibnico con 96 partes (0,44 mo-
les) de un compuesto de la flérmula
HBC"\C /CH
(12) H3C—0—H / \CHZ
25. HO-H 2C—N N-CH 20H

i
Se obtiene wn jarabe amerillo.
.
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En la instalacibn que se ha descrito en la rece-
ta C se hacen regccioyar a tempergtura de 100 a 105¢ C, du~
rante 30 minutos, 217,2 partes (1,2 moleg) de amida de
decido 3-(dimetilfosfono)—propidnico y 61,2 partes (0;2 0O~
les) de hoxametilolmelamina. Después_del enfriamiento se
agregan 160vpgrﬁes de metanol y }OO paries de agua y; con
adici6n.de 5 partes de kieselgur, se filtra la solucién
formada, pare separar pequefias cantidades de porciones in-
solubles. Luego se extraes en vacio y a 602 C 1a‘mezcla de
metanol y agua y se obtiene una resina incolora, de turbie-
dad opaline y muy viscosa.

Ge
En un matraz'agitador de cuatro tubuladuras y 200
volimenes de cgpacidad, provisto de refrigerador de refluT
jo; termémetro, tubo de admisibn de gas y electrodo de pH,
se disuelven a 202 C en 110 cc de metanol 110 partes del
producto de reacciln que se ha descrito en la receta F y,
agitando, se introduce HC1l gaseoso hasia que el pH es de
2;5. Se eterifica entonces durante 3 1/2 horas a temperatu-
ra de reflujo (72-732) y se mantiene en pH entre 2;5 ¥ 32
A contimuacidn se enfria hasta 602 C ¥y se neutraliza con
carbonato sédico anhidro hasta pH 7,9, se enfrfa hasta 202C
¥y se filtra la solucidn reaccional en un filtro de papel.
Volvien@o a eliminar del filtrado el metanol, en.vacio, y
a 602 C, so obliene un jarabe ligeramente turbio, muy vis-
cos0.
H.
En la instalacidn que se ha descrito en la rece—

ta C se hacen reaccionar a temperatura de 100 a 1102 C,du
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rante 70 mimxi:os; 139 partes (0;5 moles) de‘amida de éc:l. -
do bis-(2-cloroetilfosfono)-propidnicoe y 35,5 partes (0,25
moles) de éter pentametilico de hexametilolmelamiha (al 90%).
Se obtiene un producto de reaccién siruposo.
. I'

En la instalaoi6n_que se ha descrito en la receta
C se hacen reacciogar_a tempergtura de 100 a 110¢ C; duran-
te 75 minutos; 116,5 partes (0,? mples) de gmida de dcido
3-@ialilfosfono)-pr09i6§icp, 15,4 partes (0,5 moles) de pa—
raformaldehido al 97,5%, 1,75 partes de metilato sbdico en
polvo y 0;23 partes de hidroguinona. El producto resultante
tiene un grado de metilolacidn de 88 %. ’

Se afladen entonces 35;5 partes (O; 25 moles) de un
§ter pentametilico de hexametilolmelamina el 90% y se trata
la mezcla a temperatura de 115 a 1209 C durante 60 minutos
nds. Despuds del enfriamiento se obtiene un jarabe smari -
1llento.

de

En la instalacidn que se ha descrito en la receta
C se hacen regocipngr a ‘temperatura de 118 a 1192 C; duran=
te 15 mimutos, 225 partes (1 mol) de amida de éciqo 3~(dime~
til-fosfono)-metox%metilperiénico ¥ 51 partes (0,166 moles)
de hexametilolmelamina y a continuacién se enfria inmedia-
tamente hasta la temperatura ordinaria. Se obtiene un jara-
be incoloro.

EJEMPLO 1

Se fulardea wn tapiz de poliacrilonitrilo (peso:

1500 gﬁna; relacibn velo.yute = 3:13 altura del velo o tu~

f0o = 9,5 mm) con una solucién al 45% del producto segin la
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receta de preparaci n A Ia absorcidn de lfquido es del 100%,
Dospuds de secar a 902 C, se endurece a 1552 C durante 5 mj
mutos,

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

s6dico y 2 g de un producto de condensacidn a base de 1 mol

de para-tercinonilfenol y 9 moles de 6xido de etileno, du-

rante 20 minutos, a 402 C y con una relacidén de 1liquido de
1:30.Tuego se escurre y se seca @ 909.0.‘

Despuds de este tratamiento, el tapiz (ensayado
geglin DIN 51.960) es ignifugo o dificilmente inflamable.

EJRMPIO 2

Se fulardea un tapiz de polipronileno (peso: 1300
g/n? relacifn velo: yute = 3:1; altura del velo o tufo = 9
mn) con una solucién al 30 y respectivamente al 45% del vro-
ducto segin la receta de preparacifén 4. La'abaorcién de 11~
quido es del 90%; Despuds de secar a 908 C, se endurece a
1552 C durante 5 minutos.

A oontinuacidn se lava como se ha descrito en el
Ejemplo 1 y se vuelve a sgecar. '

Los qos tapices asi tratados, que se ensayan se-
gn DIN 51.960, quedan con un apresto ignifugo o diffcilmen
‘e inflamable. La resistencia a la 1lama no se altera des—

puds de un tratamiento con champd,

EJEMPIO 3

Para aprestar tapices de velo zortado hechos de
fibras de poliacrilonitrilo y respectivaemente de polipropi-
leno ge preparan mezclas segin los dos procedimiento si ~

guientes ¢



se deposita el producto de reaccibn fosforoso,

a)
se afigde el &ster de dcido Posférico y se ajusta
con agua hasta el volumen deseado.
b) Se trata con un emulgente el tridster de dcido fos~
5 férico, se mezcla el producto de reaccidn fosforoso
¥ se ajusta con agua hasta el volumen deseado.
Ia composicidn de las mezolas puede verse en la
Tabla I gque sigue
TABLA T
10.
Mezcla Concentra~| Concentracidn en %’
a) B) cifn del de la mezcla sobre’
Ne [Produc~{ Trieg~| Rela= +| Emulgen~ | bafio en % [ tapiz de po| tapiz
t0 se ~| ter de| cibn 1) lizsoriloni=| de po
gin la | dcido | a):b) | te”/ en trilo lipro
receta | fosfé- % del pile=
rico comp onen no
te b)
1 A TEP l:1 a - 45 36 22,5
2 A ICp 3t2 a - 45 32 22,5
3 A TP 1:l a - 30 24 15
4 B TP | 1:1 b 20 30 30 24
5 B TOP | 1:1 b 20 30 28 18
6 P TP 1;1 b 20 30 27 21
Vi G e 1:1 D 20 30 27 21
8 H TP 1:1 b 20 45 57 1 45
+) Procedimlento de mezcla
25, IEP = fosfato de tris-(bromocresilo)

0P = fosfato de tris4(2-cloro-2,3~dibrom09roPilo)

TP = fosfato de trd g~( dibromopropilo)
1)Emu1gente= Producto de condensacidn de 1 mol de alcohol
hidroabietilico y 200 moles de 6xido de etileno, reticon-
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lado con 1% de diisocianato de hexametileno,

en forma de solucidn acuosa al 50%.

-

Se fulardean los tapices (de poliacrilonitrilos

peso, 1560 g/ng relecidn velo-yute, 3:1; altura del velo,
8a9 mn; de polipropilenos peso, 1080 gﬁna; relacibn ve-
lo-yute, 22%} alturg del velo, 5 mmj ambos tapices sin re-
vestimientos de respaldo) con estas mezclas; se secan a 802
C durante 5 minutos y a continuacidn se endurecen a 1552C
durante 5 minutos. '

Partes de todas las muestras se someten a un la-
vado ulterigr de 1qhanera indicada en el Ejemplo 1, mien -
teas otras partes de todas las muestras se tratan con un
champii. Para champi se wtiliza un champd para tapices co -
rriente en el comercio, dilufdo con agua hasta 1:8, Esta so-
lucibn se hace espumar sobre el tapiz con una esponja y se
introduce en la masa (por 10 partes de taplz, 1 parte de
solucidn).Ila espuma sobrante se aspira despuds de la limpig
za. A continuacidn se deja secar lg muestra a la temperatu-
ra del embiente.

Todos los tapices aprestados se someten a compro-
bacibn de la resistencia & la inflamacifn despuds del apreg
t0, el lavado y el tratemiento con champl. Se ensaya segin
la prueba horizontal DIN 51.960; para 1o cual antes de la
prueba se secan lag muestras durante 2 horas a 1052 C y du-
rante 1 hora en el secador, a lg temperatura del ambients.

Todas las muestras presentan buena resistencia a
1a inflamacidn segin DIN 51.960; mientras que los respecti-

vos taplces no tratados arden.

BJEMPTO 4




Procediendo igual que en el Ejemplo 3, se apres-
tan tapices de velo cortado hechos de poliacilonitrilo, em~
pleando las mezclas segin la Tabla II (para la preparacidn,
véase el Ejemplo 3).

5 Partes de todas las muestras se someten 1ueg9 a
wn lavado ulterior como se ha indicado en el Ejemplo 1,
mientras oiras partes se tratan con un chamoli de la manera
indicada en el Bjemplo 3.

Todog los tapices aprestados se ensayan a conbi~

10. nugcidn regpecto 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 inflamacidn segln DIN 51.960, mientras los respectivos

tapices no tratados arden.

15, TABIA II
B Mezcla Concen- fConcent;a
a) B) Rela- wlgen~| tracibn {‘cidn en %
Ne  [Producto | Pridster | cibn |4 1), % del |de la mez
segln la | de dcido{a):b) | 4oy aop-| bafio en |cla sobre
receta | fosférico | () ponﬁfte % el tapiz
20, 9 4 TP | 1:1 a - 15 10,5
10 c mp  '1:1 | 0,2 30 31
11 D TDP 1:1 b 0,2 30 30
12 G P |'1:1 b| 0,2 45 41
13 H TP |'1:1 b| 0,2 30 42
25, 14 I mp  |'1:1 b 0,2 30 30
15 J TP |1:1 b| 0,2 30 26 |

(+) - Procedimiento de mezcla
TDP: Véase el Ejemplo 3
1)Emu1gente: 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 prenaracibn, véase

el Ejemplo 3):

TABLA IIT
Memela Concen~ | Concentra
tracifn | cifn en %
Ne a) D) ‘Rela-| 4 del {de la mez
Producto | Triéster cidn bafio en | cla sobre
seglin la | de dcido | a)sb) o el tapiz
receta | fosfdrico A N
16 A TBP 1¢1 a 15 5
17 L TBP 332 a 15 5
18 A Tcp 151 a 15 6
19 A TDP 121 a 45 16

+) Procedimiento de mezcla
TBP, TCP y TDP: véase el Ejemplo 3.
Partes de todas las muegtras se sometgn luego a
u lavado de la maners indicada en el Ejemplo 1, mientras
otras partes se tratan con un champd como en el Ejemplo 3.
Todos los tapices aprestados se comprueban a con
tinuacidn respecto a la resistencia a la llama, procedien~
do como en el Ejemplc 3.
Todas las muestras presgntan buena resistencia
a la inflamacifn segin DIN 51.960, mientras que los respec
tivos tapices no tratados arden.
EJEMPLO 6
Se aprestan tapices de velo cortado hechos de

poligerilonitrilo y polipropileno orocediendo igual que en



5.

10.

15,

20,

25,

- 23 Kl &;i%ﬁ‘;
380033 fi

el Ejemplo 3, pero con las mezclas siguientes (para su pre

paracibn, véase el Ejemplo 3):

TABLA IV
1 T Me;cla B o gogcentracién en
- oncen~ % de la mezcla
a) b) Rela~ Em?%geg tracidn |~ gobre
e |Producto|Triéster|cifn | + |te!/en®| del [tariz de [fapiz de
segtin lalde dcido del com| baiio enpgiiacri polipro-
receta |fosféricala):b) pon%?te %  |lonitrilo [pileno
20 A TEP 322 | a - 15 9 -
21 ¢ mP | 1:1 | b 20 30 - 21
22| D mp |11 | b | 20 45 - 35
23 I ™P | 1:1 | b 20 45 - 36 ;

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

Partes de todas las muestras se tratan a continua-
cién con champd de la manera que se ha indicado en el Ejem-
plo 3.

Luego se comprueba la resistencia a la inflama-
cién, de la manera que se ha descrito en el Ejemplo 3, de
todos los tapices aprestados.

Todas las muestras presentan buena regigtencia a
la inflamacibn segin DIN 51a960; mientras los respectivos
tapices no tratados arden.

EJEMPTO 7

Se apresta igual que en el Ejemplo 3 un tapiz de

poliamida con las mezclas siguientes (para su preparacidn,

véase el Ejemplo 3):



5.

10,

15.

20,

25.

TABLA V
Mezcla ggncggu ngcentrg
ive a) b)  Rela-|Proce- Em?lgen~ ggi : ié ieggla
Producto| Triéster cidn |dimien|te ‘en %|ypaso en|sobre ell
segin lajde acido to de|del com- tapiz, en)
receta |foaf&icola):b) |mezcla |ponente % %'
24 A eP 121 a - 45 41
25 D P 131 b 20 30 24
26 E mp | 1:1 )] b 20 45 46
27 H TP 121 b 20 45 37
28 I TDP 1:1 b 20 45 47

TCP y TDP: Véase el Ejemplo 3
1) Tmulgentes Véase el Ejemplo 3

Bl tapiz de poliamida en cuestitn es un tapiz 1la.
mnad o "Polyamiq-§7mgfted", de 1750 g/m2 de peso, relacidn
velo-yute de 5:1,4, altura del velo de 4 mn y sin revesti-
miento del respdio.

Partes de lag muestras se tratan con wn champu
tal como se he indicado en el Ejemplo 3.

Todos los tapices aprestados se comprusban luego
respecto a la resistencia a la llama. Ia 90mprobacién se
efectia con la prueba vertical DIN 53,906, en 14 segundos
de encendido. Antes de la prueba se secan las muestras de
1a manera que se ha indicado en el Ejemplo 3. La pruebs da

los resultados siguientess

—‘“’-h“h“-‘_‘---h——‘"“‘“--~_
NN“‘“~“*~M~NN‘N“““‘"-~,_._.”
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TABLA VI

Resistencia a 1a

inflamacidén
Meﬁgla después del | desnués del
apresto tratamiento
con champu
24 nuy buena nuy buena
25 buena, buena
26 nuy buens nuy buena
27 buena buena
28 buena buena

-
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NOTA

Descrito el objeto del presente invento, se de-
claran nvevas y de propia invencién las siguientes reivin-
dicaciones con prioridad de la solicitud de patentes

suizas nims 3541/70 del 10.3.70 y n? 1534/71 del 2.2.71.

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

a) a lo menos un componente derivado de la

reaccidén de a') un compuesto de nitrdégeno,
a lo menos dimetilolable, b') un compuesto

de la férmula

Ri=0_ 0
\_#
F
Ry-0" CH,~CH-CO~NH,
X

en el que

Ry y R2 significan cada wuno un radical al-
quilico, alquenilico o halogenal-
quilico con 4 dtomos de carbono a
lo sumo,

mientras que
X significa un radical metilico o,

de preferencia, un dtomo de hidrd-

geno,
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¢!) formaldehido o un agente donador de
formaldehido y 4') eventualmente, un alca-
nol con 4 4tomos do carbono a 10 sumo; ’
con
b) e lo menos otro componente integrado por
wn tridster de dcido fosfdrico polihalo-
genado, alifdtico o aromdtico, de preferen-

cia, un éster trialquilico o triarilico de

édcido fosférico.

2, Procedimiento segun la reivindicacién 1,
caracterizado porque el componente a) se deriva de la
reaccién indistintamente en cualquier orden preferido

de los componentes a'), b'), ¢').y 4').

3. Procedimiento segin la reivindicaciédn 1,
caracterizado porque en calidad de componente a) se
selecciona prefercntemente un compuesto derivado de la
reaccidn en que se emplea, como compuesto a'), una 1,3,5-
triacina substituida a lo menos por dos grupos aminicos

primarios, urea o un compuesto de la férmula
H3C\\ //CH3
H3C~O-C CH2

H-N  NH

N

b

y en especial melamina.,
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4, Procedimiento segin la reivindicacidén 1,
caracterizado por selecclonarse asimismo coﬁé’coﬁponente
a) un compuesto derivado de la reaccidn en que como com-
puesto b') se emplea un compuesto de la firmula

R.I-O\' //,0

7N\
R,-0"  CH_,-CH-CO-NH

1 2 i 2
X
0 bien
R.,=0
3 \\ Aﬁp
P
/
Ry-0 \cl.qz--miz--ao—ma2
en las que

R1 y X tienen el mismo significado que en la
reivindicacidn 1,

v R3 significa un radical etilico o metilico,

5. Procedimiento segln la reivindicacidén 1,
caracterizado por emplearse, de una manera especial en
calidad de componente a), el derivado de la reaccidn
entre hexametilolmelamina o éter pentametilico de hexa-
metilolmelamina y amida de dcido 3-(dimetilfosfono)-pro-
pidnico y eventualmente formaldehido, o bien entre di-
metilol- o hexametilol-melamine y metilolamida de deoido
3-(dimetilfosfono)-propibnico, y particularmente un com-

puesto de la férmula
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6. Procedimiento segtm la reivindicacién 1,
caracterizado por emplearse, de umna maﬁera especial en
calidad do componente b), un dster trislquilico de 4cido
fosférico polihalogenadd - preferentemente en el que los
radicales alquilicos contienen a lo sumo 4 dtomos de
carbono y cada radical alquilico esti substituido por
2 0 3 4tomos de ‘haldgeno, y particularmente el fos-
fato do tris-(2,3-dibromo~2-cloropropilo) o, el fos-

fato de tris-(2,3-dibromopropilo),

7. Procedimiento para la proparacidn de agentes

de ignifugacidén de materidles de fibra.

Sogin se describe y reivindica en la presente
memoria descriptiva que consta de 29 hojas foliadas ¥

gseritas a mdquina por una sola cara,

Madrid, a 9 de Marzo de 1971

Pe8e
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