PATENTE DE INVENCION
Cage No. 24,181,

sothe.

PROCEDIMIENTO PARA IA OBTENCION DE UNA COMPOSICION
ACUOSA DE ACABADO, RETARDADORA DE IA LLAMA.

Momoria Deioipiina 402987

Fobicitants: AMERICAN CYANAMID COMPANY, entidad norteamericana, -
residenteé en Berdan Averue, lownship of Wayne, Esta-

do de New Jerjey, EE.UU. de A.

La presente invencién se relaciona con ace-
bados retardadores de llams para materiales texﬁiles ée-
lulésicos y métodos para emplear dichos acabados. Mds
particularmente, se relaciona con acabados retardadorss

5. de llama acuosos y procedimientos que emplean fosfato

Mod. 615
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de tetraquis(hidroximetil)fosfonio, carboxilato de te-
traquis(hidroximstil)fosfonio, y urea o un condensado de
urea-formaldshido. Se relaciona ademis con proocedimientos
para prsparar los ocompuestos de fosfonio de tria(hfdioii—
metil)fosfinas.

Sales de fosfonio de la férmula:

(Hocﬁa)5§cﬂzon.x-

en donde X es un anién, han siﬁo utilizadas en acabados
retardadores de llama o han sido propuestas para tal uso.

Cloruro de tetraquis(hidroximetil)fosfonio
(CTHF) es un componente de oiertos acabados retardadcres
de llame yara materiales textiles. Es obtenible haciendo
reaccionar un mol de tris(hidroximetil)fosfina (THF), un
mol de formaldehido, y un mol de dcido clorhfdrico. Cuando
OTHF se aplica a textiles con compusstos nitrogenosos or-
génicos que contlenen dtomos de nitrégeno trivalonte que
llevan por lo menos dos mismbros del grupo que consists en
dtomos de hidrdgeno y grupos de mstilol, los materiales
textiles tratados tienen propledades retardadoras de lla-
ma que son durables con repetidas limplezas, Los compusstos
nitrogenosos preferidos son melamina, urea y msleminas de
metilol solubles en agua y urea de metilol. Los acabados
imparten una mano rigida "aoartonada” y provocan una pér-
dida de resistencia algo severa y objetable en la tela

tratada. Se reducen la resistencia tensil, la resistencia
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8l desgarramiento y la roéistencia a la abrasién.
Se ha propussto que fosfato de tetraquis(hidro--

ximetil)fosfonio (FTHF) de la férmula:

(HOCH3)5;CH20H *HyPOZ
o3 el equivalente de CTHF en acabados retardadores de J)lama
que contienen compusstos nitrogenogos. Adabados que ocontienen
FTHF imparten un buen retardo a la llama ques es durable con
limpieza, pero las telas tratadas son rigidas ¥ "cartonosag"
y sufren de pérdidas inaceptable de resistencia.

También se ha propussto que aéetato de tetra-

quis(hidroximetil)fosfonio (ATHF) de la rérmula:

(HDGHéb;GHgOH-CzH50§
©s el equivalente de CTHF en acabados retardadores de llams
que contiensn compuestos nitrogpnosos. Acabados que contie-
nen ATHF también imparten un buen rctafdo de la llama que
es durable con limpieza, pero el acetato o3 congsiderablemen-
te menos estable que las correspondientes sales de cloruro
y rosrato, lo que resulta en problemdas de aplicacién tal co-
mo una efioacia de fijacién sobre el material textil y olo-
res ofenalvos, |

Es un objeto de la presente invenoién proveer
un acabado de llama acuoso, estable con el almacenamiento
para materiales textiles celulésicos, qus es muy durable
con repetidas limpiezas, Es un objeto adicional proveer un

acabado textil que no cambia aprecisblemente la mano y re-
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gistencia del material textil a ser tratado. Estos y
otros objetos y ventajas de la presente invencién serén
evidentes a través de la descripeién y sjemplos qus si-
guen,

Se ha descublerto que empleando fosfato ds te-
traquis(hidroximetil)fosfonio, carboxilato de tetraquis
(hidroximetil)rosronio ¥y urea o un condensado de ursa-
-formaldehido como ingredientes opoionales: formaldehido
libre y/o-un condensado de melamina-formaldehido, en com-
binacién proves acabados retardadores de llama que satis-
facen 105 objetos y ventajas precedsntes. Inesperadamente,
los resultados logrados a través de la combinacién. de dos
sales de fosfonio ouaternarias en un acabado textil prdr
duce resultados que son marcadamente superiores qus aque-
llos obtenidos con las sales de fosfonlo individuales uti-
lizadas solas.

.De las sales de fosfonio combinadas utilizadas
en el acabado retardador de llama de la presents inven-
oidn, entre aproximadamente 10 y aproximadamente 75 mol
poreiento, preferiblemente entre aproximadamente 30 y
aproximadamente 70 mol porclento, es fosfato de tetraquis
(hidroximetil)fosfonio, entre aproximedamente 90 y apro-
ximadamente 25 mol poroisento, preferiblemente entre apro-
ximadamente 70 y aproximadamente 30 mol poreiento, es car-

boxilato de tetraquis(hidroximetil)foafonio.
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El acabado también contiene entre 0,5 y 3,0 mo-
les, preferiblemente entre 1,0 y 1,5 moles, de urea y¥/o
condensado de urea-formaldehido por mol de sales de foa-
fonio combinadas. Como se desoribiréd mds adelante bggo
"secado y curado", se prefiere a veces emplear un. oop~
densado de urea-formaldehido en lugarlde'urea. En otros
casos se puede utilizar oualqﬁiera de estos con resulta-
dos esencilalmente iguales,

Los condensados de urea-~formaldehldo gque pueden
emplearse incluyen condensado de urea con hasta aproxi-
madamente 3,5 moles o mAs de formaldehido. Cuatro moles
es el limite tedrico. Prerefib}emente, los moles de for-
maldehido combinado serdn de-entre 1l y 2 por mol de urea,
Pueden utilizarse mezclas de condensados de urea-formal-
dehido y urea. |

El formaldehido libre opclional se utiliza en
cantidades entre 0 y 0,5 moles, preferiblemente entre
0,2 y 0,4 moles, por mol de sales de fosfonlo combinadas.
El formaldehido libre sirve para establilizar los acabados
retardadores de llama y para me jorar los resultados ob-
tenidos sobre materiales textiles celuldsicos.

Los condensados de melamina-formaldehido op-
olonales deberdn utilizarse en cantidades entre 0 ¥y 1,0
moles, preferiblemente entre 0 y 0,33 moles, por mol de

gales de foafonio combinadas. Los condensados de melami-
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na-formaldehido sirven para proveer nitrdgeno suplemen=- -

-tal al geabado.

Los condensados de melamlna-formaldehido qhe
pusden emplearse incluyen condensados de melamina éon .
hasta 6 moles de formaldehido (el limite tedérico). Los
grupos de metilol del condensaéo de melamina~-formaldehlido
pueden ser parcial o completemente alquilados, es decir,
eterificados, mediante reaccién con alcoholes alifétidbs.

Condensados representativos de melamina-ror-

maldehido que pueden emplearse incluyen dimetilol melami-
na, trimetilol melamina, trimetilol melamina pereialmen-
te metilada, hexametilol melamina altamente metilada y
mezolas de condensados de melamina-formaldehido con con-
densados de urea-formaldehido,

Las soluciones acuosas de fosfato de te-
traquis(hidroximetil)fosfoﬁio y carboxilato de tetra-
quis(hidroximetil)fosfonio pueden convenientemente pre-
pararse haolendo reacciones en msdio acuoso 1 mol de
tris(hidroximetil)fosfina con por lo menos un mol de
formaldehido y esencialmente un mol de dcido capbinado
ortofosférico y carboxilico. El doldo fosfbérico deberd
representar entre 10 y 70 mol porciento de los 4cidos.
combinados, siendo el resto dcido ocarboxilico. La tem-
peratura de reacoidén deberd estar entre 20 y 1l00°C, pre~-

feriblemente entre 25 y 500C. Tris(hldroximetil)-fosfina
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es un compussto conocido.

En un procedimlento particularmente ventajoso,
tris(hidroximetil)fosfina y forméldehido, oomo fofmgl-
dehido acuoso, se comblnan a la temperatura de reaccién
y se agrega 4cido ortofosférico, seguido por dcido. sar-
box{lico, miemtras se mantiene la temperatura de reac-
cién presecripta. Los reactivos pueden combinarse tan ré-
pidamente como el control de la temperatura permita. Lue-
go de combinarse los reactivos, la temperatura de reac-
cién se mantiene durante un corto periodo, por ejemplo,
entre 30 min y 2 hr, para permitir qus se canplete la
formaocién de las sales de fosfonio éuaternarias. La for-
macién de las sales es répida y, por lo tanto, no se re-
quiere un prolongado periodo de reaccién. Si se desea,
el dcido fésférico puede combinarse con la tris(hidroxi-
metil)fosfina antes de la adicidén del formaldehido, pero
para una méxime estabilided de loé'reactivos, el formal-
dehido deberd agregarse antes que los doldos. EL produc-
to de reacocién es una solucidén acuosa de la sal de fos-
fonio mixtas, S1 se utiliza un exceso de formaldshldo en
la preparacién, el producto conﬁéndrd formaldehido'iibre.
El uso de clerto exceso de formaldehldo ayuda a agegurar
la existeﬁcia del produocto én la forma de sal cuaterna-
ria. La presencie de cierto formaldehido libre en la so-

lucidn de producto sirve para estabilizar la composicién
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de la solucidén del producto.

' Las proporciones relafiv&s de fosfato de_ te-.
traquis(hidroximetil)fosfonio y carboxilato de tetraquiﬁ;
(hidroximetil)fosfonio es esencialmente la misma que lasg
proporciones de dcido fosfdérieo y deido carboxilico emplea~-
dos. 5in embargo, debido a la presencia de 4cidos polibd-
sicos, moles de las sales de fosfonio formades pusden variar
levemente del nimero de moles de &cido empleado. 77

S1 bien se emplean convenientemente soluciones
acuosas de fomaldehido, también pueden utilizarse formalde-
hido polimerizado o paraformaldehido.

Los doidos carboxilicos empleados en la pre-
sente invencién deherén preferiblemente tener un pkg de
1,34 x 10'5 0 mayor en soluociones acuosas a 25°C, Una va-
riedad de tales dcidos apropiados se sefiala en las pédginas
1644-5 en Handbook of Chemistry and Physigs, Chemical Rubber
Publishing cb., Ed. 38. Dentro de los dcidos carboxilicos
preferidos pueden mencionarse doido acético, glicdlico, léec-
tico, mdlico, férmico, propidénico, butirico, valérico, ci-
trico y oxdlico,

En un prooedimiehto preferido, 1,0 mol de trils
(hidroximetil) fosfina de aproximademente una fuerza de 95%
¥ 1,3 moles de formaldehido {(como un formaldehido acuoszo al
37%) se mezclan juntamente a una temperatura de aproximada-

mente 45-50°C, y se agrega 0,4 moles de doido ortofosférico
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(como édcido al 85%) a la misma temperature, seguido por
0,6 mol de deido acético (como deido al 99,8%), La ﬁemfg-
ratura se mantiene a 50°C durante aproximadamente 1 hx, y
luego se reduce por debajo de 30°G. El producto es uns so-~
lucién acuosa estable concentrada de fosfato de tetraguis
(hidroximetil)fosfonio y acetato de tetraquis(hidroximepil)
fosfonlo que contiene aproximadamente 9,7% de "fésto#q_ao-
tivo", es deoir, résforo derivado de tris(hidroximetil}fos—
fina y no de dcido fosférico. En otras palabras, n£daforo
activo" es fésforo de fosron;o y no de fosfato, Otros dei-
dos carbox{licos se utilizen siﬁilg:mente.

Los acabados rétardadores de llama de la
presente invenocién se aplican a materiales textiles celu-
lésicos como soluciones acuosas o bafios rellenadores. Las
soluclones se preparan diluyendo la solucidn concentrada
desecripta anteriormente de fosfato de tetraquis(hidroxi~
metil)fosfonio y carboxilato de tetraquis(hidroximetil)
fosfonlo con agua y agregando urea o un condensado de
urea-formaldehldo  en cantidad suficiente para proveer el
numero de moles prescripto anteriorﬁente de urea y/o con-
densado de'urea-formaldehido por mol de sales de fosfonio
combinadas. La concentracién de fésforo derivado de fos-
fina y urea en las soluciones de aplicacién dependerd, en
general, en el método de aplicacidén, la cantidad de fésforo

Yy urea a aplicarse al material textil, y en el peso, es-
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truotura y composicién de fibra del material textil.,

La cantidad de fésforo derivado de fosfira
aplicade al material textil deberé estar entre 0,5 y oo
5 %, preferiblemente entre 2 y 3,5 %{ en base al pes§ del
material. La cantided de urea, como tal o en un condénggdo
con formaldehido, aplicada al material textil deberd-estar
entre 2 y 10 %, preferiblemente entre 4 y 8 %, en base al
peso del material. , |

La cantidad de condensado de melamina-for-

maldehido que opcionalmente puede utilizarse en el acaﬁado
retardador de llama ha sido sefialada anteriormente. En tér-
minos de cantidad sobre el material textil, deberd estar
entre 0 y 10 % en base al peso del material textil.

Los materiales textiles celuldsicos de-
berdn contensr por lo menos 20 % de fibras celuldsicas.
Por fibra celulésica quiere indicarse fibras tales como al-
godén, celulosa regenerada (raydn), lino, yute, ete., Pueden
utilizarse mezclas de fibras celulésicas o combinaciones
de fibras celulédsicas con fibras no celuldsicas, tanto na-
turales como sintéticas, tales ocomo seda, lana, nylon; po-
liéster, acrilicas, etec,

Los acabados retardadores de llama acuo-
soE de la presente invencién se aplican al material textil
por relleno, inmersién, rocio, eto. Los materiales luego

se seoan a una tempsratura entre aproximadamente 75 y
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rios minutos a la temperatura inferior hasta tan brevs co-
mo 15 seg. a la temperatura suﬁérior. El acabado luego se.
cura a una temperatura entre aproximademente 125 y 235?6,
preferiblemente entre aproximadamente-lsoly 200°C. El tiem-
po requerido para ourar el acabado ostd entre 5 y 1 min, de
pendiendo de la temperatura y el peso y estructura del ma-
terial textil.

Cuando las operaclones de secado y cubado se
llevan a oabo en un horno con ciroculacién forzada de aire,
es ventajoso utilizar en el acabado un ooqdensado da urea-.
-formaldehido en lugar de urea,

Las composiclones y procedimientos de la pre-
sente invencidn se describen y se comparan adicionalmente
con composiciones y procedimientos relacionados & través de
los siguientes ejemplos. En cada oaso, los pesos y por-
centajes son en peso a menos que se indique lo contrario.
Las relaciones de componentes que contienen fésforo en ias
soluciones de producto son aproximaciones ya que dcido or-
tofosférico es un dcido multivalente y puede cuaternizear
més de 1 mol de tris(hidroximetil)fosfina por mol de &cido
fosfdérico. Se oree que cuaterﬁiza, 8 lo sumo, solamente
una pequefia proporeidn de wn segﬁndo mbl.de tris(hidroxi-
metil)fosfina.

EJEMPLO 1
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A una mamita de reaccidn que contiene 1240 g
(10,0 moles) de tris(hidroximetil)fosfina (aproximagamon-
te 1308 g de material al 95 %) y 390 g (lS,O,molesi“def—
formaldehido (como 1050 g de formeldehido acuoso al‘37 %)
sé agrega, a una temperatura de 45-500C, 392 g (4,0«@9135)
dé doido ortofosférico (481l g de HzPO, al 85 %), seguido
pér 360 g (6,0 moles) de Acldo acético (361 g de dcido .
acetico glacial al 99,8 %), mientras que en todo momento
se mantiene una temperatura de 25-50°C, La mezcla de reac-
olén se agita a 500C durante 1 hr y luego se enfria por
debajo de 30°C,

" "El producto era una solucién acuosa de esen-
cialmente acetato de tetraquis(hidroximetil)fosfonié, fgs-
fato dQ tetraquis(hidroximetil)foafonio y formaldehido en
la relacién molar caloulada de 0,6/0,4/0,3. La solucidn .
contenia aproximadamente 9,7 % de fésforo activo, es de-
oir, fésforo derivado de fosfina,. -

| EJEMPLO 2
Un bafio rellenador acuoso se prepard que con-
tenia 31,1 4 de un producto preparado por el procedimien-
to del Bjemplo 1, (9,65 ¢ de fésforo actiyo) y 9,0 % de
urea. El bafio rellenador que contenia 3,0 % de f£ésforo-ac-
tivo, se aplicd a una ldmina de algoddén mediante un-pro-
cedimiento rellenador comin, obteniendo un recogimiento-

himedo de 95 %. La tela rellenada, que contenfa 2,85 %-.
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ept de fésforo activo, se secd a 107°C durante 4 min y
luego se ocurd a 1630C dursnte 4 min. Se determind la du-
rabllidad del acabado de retardador de llama con ralacién
a limpieza mediante (1) rapetidamente lavando la tela en
una mdquina de lavar automdtica utilizando un detergegte
comercial y agua a 60°C, y (2) midiendo la resistencia.
a la llama de la tela secada luego de aproximadameﬁte cé.~
dg 10 lavados mediante un ensayo de llama vertical de
acuerdo con Test Method AATCC 34-1966. El l{mite de dura-
bilidad prédctica sobre tela de algoddn se alcanza cuando
la longitud de carbonizacién es 15,24 om. Lusgo de 10 le-
vados la longitud de carbonizacién es de aproximadamente
10,92 cm, lo cual indica que el retardo de llama de un
acabado de la presente invencién sobre una lédmina de al-
godén de 100 % es durable durante por lo menos 100 lava-
dos domésticos normales en una méquind de lavar automé-
tica.
EJEMPLO 3

Se preparé un bafo rellenador &cuoso que con-
tenia 36,3 % de un producto preparado por el procedimien-
to del Ejemplo 1 (9,65 % de fésforo activo) y 9,0 % de
urea, El bafio rellenador, que contenia 3,5 % de fdaforo
eetivo, se aplicd a una tela de polidster/algoddén de
50/50 obteniendo un recogimiento himedo de 78 %. La tela

rellenada, que contiene 2,73 % ept de fésforo activo, se
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secd a 1070C durante 4 min y luego se curd a 163°C duran-

te 4 min. La durabilidad de acabado retardador de llama se
midi6é mediante el procedimiento del Ejemplo 2. El lﬂ;m:!.te
préctico de durabilidad con 1av§do de tela de poliésjﬁ;g:/
algoddn se aloanzé ouando la longitud de carbonizacsdu es
de aproximadamente 17,78 cm., El1 acabado retardador de lla-
ma fué durable durante 70-80 lavados domésticos.

EJEMPLO 4

Se prepararon dos bafios rellenadores acuososd

de les sigulentes composiciones:

_ TABLA I

Composicidn de bafio rellenador A B
Producto del Ejemplo 1 (9,685% |

P aativo 25,9% 25,9%
$Pactivo en bafio 2,5% 2,5%
Resina A(1) 8,0% -
Resina B(‘g) - 6,0%
Urea 4,0% 9,0%
(1)

Resina A - 75% de hexametilol melamina altamente me-
tilada y 25% de urea altamente metilolada.
(®)Resina B - Dimetilol melamina.
Los bafios rellenadores se aplicaron a telas de
algodén de 100% de varios pesos y estructuras mediante un
procedimiento comin de relleno. Las telas rellenadas ée

secaron a 107° durante 4 min y se curaron a 163°C durants
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4 min. Las telas luego se lavaron por tratamiento con agua

& aproximadamente 50°C y se secaron. La durabilidad dg, los

acabados con relacién a lavado se determindé mediente el pro-

cedimiento del Ejemplo 2,

Los resultados, incluyendo el porciento de reco-

gimiento en himedo, porcentaje de fdésforo activo sobre la

tela y durabilidad de los acabados, se dan en la Tabla II.

TABLA  II
Tela de Algodén % Recogimien % P Durabilidad |- N¢ de la-
to en himedo Aot%{gl vados
EPT'\*/, Balio relle~| Baflo relle
' nador A ador B
a) Poplin 96 x 40, ,
740 g 79 1,97 - 85
b) Tela de estam
pado 64 x 40,
141 g 128 3,21 100 100
¢) Tela de estam
pado 80 x 80 87 2,17 - 100
d) Tejido de vivo
tubular 118 2,95 100 100
e) Franela 1l4 2,85 85 100
f) Lémina 99 2,47 85 100
en peso de tela

Este ejemplo demuestra que

los acabados de la pre-
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sente invencidn proveen un petardo de llama en telas de
algodén de 100% de varios pesos y estructuras, y qﬁé_los
acabados son muy durables con repetidos lavados.

EJEMPLO 5 o

Se prepard un bafio rellenador acuoso que consania
31,1% de un producto preparado por el procedimientO’dél
Ejemplo 1 (9,65% de fésforo activo). 6% de dimetilol mela-
mina y 9% de urea. El bailo rellenador, que contenia 5,0%-
de résforo activo, se aplicd a dos telas de fibras mixtas
de algoddn y poliéster por el rrocedimiento del Ejemplo.
2, Se midid la durabilidad de los acabados con relacidn a
lavados mediante el procedimiento del Tjemplo 2., Los re-

sultados se dan en la Tabla IIT.

TABLA III
Tela % Recogimien- | %4 P Activol Durabilidad
to en himedo en tela |N? de lava-

dos

a) 65/35 Polidster/
género de estam-
pado de algoddn 88 2,64 55

b) 35/65 Poliéster/
franela de algo- ,
dén 104 3,13 70

Este ejemplo demuestra que los acabados de la
presente invencién imparten un retardo de llama durable

a telas de fibras mixtas de algodén y polidster sintético
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y que las proporciocnes de fibra pueden variarse a través

de una amplla gama.

- . EJEMPLO -~ 6 :

Se prepard«unagserievde:baﬁos'fellenadores acuo-
sos que contenian las cantidades de producto preparado vor
el procedimiento del Ejemple.l (9,8 %.de. fésforo activo),
urea y dimetilol melamina dado.en la Tabla IV. Losg bafios
rellenadores también contenian 0,1 % de un agente tensioac
tivo no idénico.-Los- bafios rellenadores—se-aplicaron u lé-
minas de algodén (blanqueadas, mercerizadas, 80,8 g) me -
diante un procedimiento de relleno oxnﬁﬁn obtenlendo un
recogimiento en himedo de aproximadamente 100 %. Las te-
las tratadas, que contenian la cantidad de fdésforo aétivo,
urea y de metilol melamina dada en la Tabla IV, se seca-
ron & 107°C durante 4 min y se curaron a 165°C durante 4.
min, |

La durabilidad de cada aocabado retardador de
llama con relacién a lavado doméstico.sa determind median-
te el proqedimiento del Ejemplo 2.

La durabilidad de cada acabado a hldrdélisis
alcalina, una medida de durabilidad a lavados comercia-
les, se determind lavando la t®la una vez en una mdqui- .
na de lavar automdtica con agua a 60°¢ y un detergente co-
mercial y luego dirigiendo la tela durante 2 hr a 95°C en

agua que contlene 0,2 % de carbonato de potasio y 0,05 %
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de detergente sintético. 12 tela se lavé totalmente en
agua y se secd. La resistencia a la llama de la tela
gse midié por el ensayo de llama vertical del Ejemplﬁrz.
La cantidad de fdésforo activo fijado a la
5. tela s¢ determind para algunas de las telas tratadas
por andlisis de la tela luego de un lavado.

Los resultados se dan en la Table IV,

/
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Fste ejemplo demusstra que puede obtenerse un

retardo de llama durable sobre materiaies textiles celu-
16sicos aplicando un acabado que contisne un producto
preparado por el procedimiento del Ejemplo 1 y urea. Tam-
bién demuestra que urea o urea méé un condensado de me-
lamina-formaldehido debe emplsarse en centidades sufi-
cientes para una méxima durabilidad del acabado. Taxtién
demuestra que una cierta minima cantidad de fésforo asti-
vo debe fijarse sobre la tela para un retardo de liama
durable, y que la cantidad fijada no solamente depende
de la cantidad de producto que éontiene féaforo utiliza-
da, pero también de la cantidad de urea o urea mic son-
densado de melamina-formaldehido utilizada.

BEJEMPIO 7

Se prepararon cuatro bafios rellenadorgs acuo-
sos oon las composiciones dadas en la Tabla V. Los ba-
fios Tellenadores se apliogron msdiante un procedimiento
de relleno comin a léminas de aigodén obteniendo un re-
cogimiento en himedo de 36 %. 1as telas tratadas conte-
nian la cantided de fésforo activo y nitrégeno dade en
la Tabla V. Las telas A y B se secaron a 121°¢ durante 3
min y se curaron & 1779C durante 3 min. Las telas C y D
se secaron y se ouraron a 1779C durante 6 min, El secado
y curado se hizo en hornos que tenfan una ciroulacidén for-

zada de aire. La durabilidad a lavado de ceda acabado re-
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tardador de llama se determind mediante el procedimiento

del Ejemplo 2., Los resultados se dan en la Tabla V.

TABIA V_
Composicidén de bafio rellenador A B C D
Producto del Ej,L (9,8% P Ac- :
tivo) 29,8%129,8% | 29,8% 29_,8%
Urea . 7,05 - 7,0%} -
Metilol Ureall) (60% sélides) | - [r0,4| - | 19,49
Tela tratada )
% P Activo (ept) 2,5%] 2,5%| 2,5%| 2,5%
% Urea (ept) 6,05 - 6,04] =~
% Metilol Ureall) (ept) - |w,0%| - | 10,0%
% Nitrégeno (ept) 2,8%] 2,84 2,8%| 2,8%
Durabilidad,N¢ de lavado 30 80 30 60

T )
‘ )1,5 moles formaldehido combinado por mol de urea.

Este ejemplo demuestra qus cuando las operacio-
nes de secado y curado se llevan a cabo en un horno de aire
forzado, se obtiene una mejor durabvilidad del acabado re;
tardador de llama utilizando une urea metilolada en lu-
gar de urea en si, También demuestra que el secado y.cu-
rado puede realizarse en una operacién.

EJEMPIO 8

Se prepararon seis bafos rellenadores con las

composiciones dadas en la Tabla VI. Los bafios rellenado-.

res se aplicaron por relleno a lémina de algodén obtenien-
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do un recogimiento en himedo de 85%. las telas tratadas,

que contenian 2,65% ept de fdésforo activo y 3,0% ept de ni-

' trdgeno, se secaron a 121°C durante 3 min y se curaron a

1779C durante 3 min en hornos que tenfan una circulacidn ‘for-

zada de alre, La durabilidad de cada acabado retardador’dé

llama se determind mediante el procedimlento del Ejemplo 2.

Los resultados se dan en la Tabla VI. .

Composicidén de bafio relle-
nador

Producto del Ej.1 {9,8% P
activo)

Urea
Formaldehido (real)

Relacién molar de metilol
urea

Formaldehido/urea
Cantidad, sdlidos

TABIA VI
A B_lG D B F
B1,7%| 51, 7% {31,7%| 31,7%| 31, 7% 31, 7%
- | 3,75% - - - -
- 110 o7 | 1,01 2,038
- - 10, l% 11, 2‘}5 15’0% 21, O%
2013 Ja |50 |50 |10

Durabilidad,N° de lavados

Fate ejemplo demuestra que cuendo las telas trate-

das secan y se curan en un horno con circulacién forzada de

aire, es ventajoso emplear un condensado de urea-formeldehido

en lugar de urea, y utillizar un condensado prsformedo en lu-

gar de confiar en la formacién del condensado in situ a par-

tir de urea y formaldehido., También demuestre que para mejo-




5.

10,

15,

20.

25.

res resultados el condensado de urea-formaldehido deberd
contener no mds de aproximadamente 3 moles de formaldehido
por mol de urea,
EJEMPLO 9

Una mezcla de 108 g de sgue y 540 g de una soiué
oién acuosa que contiens 470 g (3,79 moles) de tris{hidro-
ximetil)fosfina y 23 g de formaldehido, se agregd & una
temperatura por debajo de 40°C, 146 g de 4oido ortofos-
férico al 85 % (1,26 mol de HzPO,) seguido por 207 g de
formaldehido acuoso al 44% (3,79 mol de formaldehids to-
tal). La relacién molar de tris(hidroximetil)fosfine ' for-
maldehido/écido fosférico era de 1/1/0,33. La mezola de
reaccidn se calentd a 50°C durante 1 hr. El producto era
una solucién acuosa de tris(hidroximetil)fosfina, formal-
dehido y fosfato de tetraquis(hidroximetil)fosfonio en una
relacién molar aproximada de 0,87/0,67/0,33. La solucidn
contenfa 70 % de sélidos.

EJRMPLO 10

A 50 g del producto del Ejemplo 9 se agregaron
6,5 g (0,108 mol) de 4cido acético glacial, Ia relacidn
molar de tris(hidroximetil)fosfina/formaldehido/dcido fos-
férico/dcido acético era de 1/1/0,33/0,57. EL producto
era una solucién acuosa de acetato de tetraquis(hidroxi-
metil)fosfonio, fosfato de tetraguis(hidroximetil)fosfo-
nio, tris(hidroximetil)fosfina y formaldehido en una rela-
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cién molar aproximada de 0,57/0,33/0,1/0,1. La solucidn

contenia 73,5% de s6lidos.
EJEMPLO 11
A 50 g de soluoién del producto del Ejemplo 9

5. (equivalente a 0,19 mol) de tris(hidroximetil)fosfina,
se agregaron ll g (0,1l mol) de Acido clorhidrico al
36%. La relacidén molar de tris(hidroximetil)fosfina/for-
maldehido/dcido fosférico/ééido clqrhidrioo era de
1/1/0,33/0,57. E1l producto era una solucldn acuosa de-
10. cloruro de tetraquis(hidroximetil)fosfonio, fosfato de
tetraquis(hidroximetil)fosfonio, tris(hidroximetil)fos-
fina y farmaldehido en la relacién molar aproximade Ge
0,57/0,33/0,10/0,10. La solucién contenia 64% de solidos.
EJEMPLO 12

15, , Se prepararon tres bafios rellenadorss acuo-
éos con las composiciones dadas en la Tabla VII. Los por-

centajes son en base al porciento en peso de sélidos.

TABLA VII
Composicién de bafio rellenador A B c Aﬁz
20, Producto del Ejemplo 9 15% - -
Producto del Ejemplo 10 | - 5% | -
Producto del Ejemplo 1l - |- 15%
Resina ¢(1) 9,3% | 9,3%| 9,5%
Urea ‘ 9,0% 9,0%{ 9,0%

25. (1) Trimetilol melamina parcialmente metilada.
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Muestras de lédminas de algoddén se rellenaron

con los bafios rellenadores obteniendo un recogimiento
en himedo de 95%. las telas tratadas se secaron a 1079C
durante 4 min y se curaron a 163°C durante 4 min. Las
telas luego se lavaron en ague callente y se secaibh: La
durabilidad de los acabados con relacién a lavados se
determiné mediante el procedimiento del E jemplo 2, *~

El acabado retardador de llama provisto por el
bafio rellenador A fué durable por sobre 50 lavados}.y
los mcabados provistos por los bafios rellenadores ﬁ yC
fueron durables por sobre 65 lavados. Las manos dé Los
acabados tratados con los bafios rellenadores A y¥ B fueron
esenclalmente igusles a las de las telas no tratados,
mientras que las telas tratadas con el baffo rellenador
C fué mucho més firme y rigurosa que la tela original.

Este ejamplo demuestra que (1) la durabilidad
al lavado de un acabado éue contlene una cantidad ma&or
de tris(hidroximetil)fosfina y una cantidaed msnor de
fosrato de tetraguis(hidroximetil)fosfonio puede me jo-
rarse convirtiendo una parte prineipal de la tris(hidro-
ximetil)fosfina en acetato o cloruro de tetraquis(hidro-
ximetil)fosfonio, y (2) que el acabado mejorado que con-
tiene el componente de acetato de fosfonio tiene povo o
ningin efecto sobre la mano del acabado, mientras que el

acabado 'que contiene el cdmponente de c¢lorhidrato de 'fos-
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"fonio tiene un efecto de rigidez inaceptable sobre la tela.

EJIMPLO 13

Se aglté a aproximadamente 20°¢ durante 2 hr
una mezola de 212 g de tris(hidroximetil)fosfina al 91%
5. (1,56 mol), 126 g de formeldehido acuoso al 37% (1,56 -mo-
les) y 45 g de agua. Se agregd 4cido acétioco glacial (94 g,
1,56 moles) a una temperatura por debajo de 40°C y la mezcla
se agité durante 1 hr. la relacién molar de tris(hidroxime-
til)fosfina/formaldehido/écidb acético era de 1/1/1.-EL pro~-
10. duoto era una soluclén acuosa de esencialmente acetato de
tetraquis(hidroximetil)fosfonio. La solucidén contenia 70%
de sdélidos, '
EJIMPLO 14

Un bafio rellenador acuoso que contenia
15, 15,7 4 de sbélidos del producto del;EJemplo 13 (2,5% de
féaforo activo en el bafio), 7,9% de trimetilol melamina
parcialmanfe metilada y 9,0% de urea se rellenéren 1émi-
na de algoddn obteniendo un recogimiento en himedo de 95%.
la tela se secd a 107°C durante 4 min, se ourd a 163°C du-
20, rente 4 min, se lavd por tratamiento con agua caliente y
se sec.
El acabado retardador de llama fué durable
durante 40 lavados cuando se ensayd mediante el procedi-
miento del Ejemplo 2, Se noté un olor en la tela.

25, Este ejemplo denuestra que une solucién de



acetato de tetraquis(hidroximetil)fosfonio provee un-
acabado retardador de llama que o8 menos durable que-
los productos de la presente invencidn.

EJIMPLO 15

5. Una mezela de 150 g (1,075 mol) de tris(hidvo-
ximetil)fosfina al 89%, 78,5 g (1,5 mol) de formaldehi-
do al 44%, 124,4 g 1,075 mol) de doido ortofosférico y
38 g de agua se agitd a una temperatura por debajo-de
40°C, durante aproximadamente 1 hr. La relacién molar

10, de tris(hidroximetil)fosfina/formaldehido/dcido fosfé-
rico era de 1/1/1. El producto era una solucidn ébuoga
de fosfato de tetraquis(hidroximetil)fosfonio. La- sq-
lucidn contenia 70% de sbéblidos.

EJEMPLO 16

15, Se prepararon dos baffos rellenadores acuosos. -
Cada bafio rellenador contenia 20,3% de sblidos (2,5%
de fésforo activo) del producto del Ejemplo 15, 8,7%
de urea y, en el bafio rellenador A, 9,3 % de dimetilol
melamina o, en el bafio rellenador B, 9,3% de trimetilol
20, melamina parcialmente metilada, Los bafios rellsnadorss
se rellenaron en l4minas de algoddn obteniendo un reco-
gimiento en himedo de 95%. lLas telas se secaron a 1070C
durante 4 min, se curaron a 163°C durante 4 min, se la-
varon por tratamiento con aguas caliente y se seoaroﬁ.'

25, Los acabados retardadores de llamas fueron
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durables durante por lo menos 100 lavados cuando se ense-

yaron medlente el procedimlento del Ejemplo 2. La mano ds
las telas tratadas, cuando Se compararon con las telas no
tratadas, era insatisfactorio debido a la rigidez y fir-
meza,

Bste ejemplo demuestra que una solucidén de fos-
fato de tetraquis(hidroximetil)fosfonio provee un acabado
retardador de llama durable, pero que la mano de la teia
tratada es inaceptable.

EJEMPLO 17

Una mezocla de 13.250 g de tris(hidroximetil)
fosfona al 91%, 8400 g de formaldéhido al 37%, 4530 g de
édcido ortofosfdérico al 85% y 1290 g de aguas se agitaron a
50°C durante 1 hr. Una relacidén molar de tris(hidroximetil)
fosfina/formeldehido/dcido fosférico era 1/1/0,43. El pro-
ducto era una solucién acuosa de tris{hidroximetil)fosfina,
formeldshido y fosfato de tetraquis(hidroximetil)fosfonlo
en la relacién molar aproximada de 0,57/0,57/043. 1a so-
lucidn contenia 70% de sblidos.

EJEMPLO 18
Una mezcla de 2000 g del producto del Ejem-
plo 17 y 248 g de écido acético glacial se agité a 50°¢C
durante 1 hr. La relacidén molar de tris(hidroximetil)fos-
fina/formaldehido/écido fosférico/dcido acético era de
1/1/0,43/0,57. EL producto era una solucidén acuosa de ace-
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tato de tetraquis{hidroximetil)fosfonio y fosfato de te-
traquis(hidroximetil)fosfonio en una relaocidn molar de

aproximadamente 0,57/0,43. La solucidn contenfa 70% de 86-
lidos.

EJEMPIO 19

Una mezcla de 500 g del producto del Ejemplo 17
y 31 g de dcido acético glacial se agitd a 500C dursnte 1~ - :
hr. Le relacién molar de tris(hidroximetil)fosfina/formal-
dehido/4dcldo fosférico/dcido acético era aproximadamenté
de 1/1/0,43/0,30. E1 producto era una solucidén acuosa de
acetato de tetraquis/hidroximetiljfostnio, fosfato dq te-
traquis(hidroximetil)fosfonio, tris(hidroximstil)fcsfina
y formaldehido en relacién molar de aproximadamente 0,30/
0,43/0,27/0,27. La solucidén contenia 72,5% de sdlidos. -

EJEMPLO 20

Une mezcla de 600 g del producto del Ejemplo
17 y 18,6 g de doido acético glacial se egité a 50°C duran-
te 1 hr. La relacién molar de tris(hidroximetil)fosfina/
formaldehido/dcido fosférico/dcido eeético era eproxima-
damente de 1/1/0,43/0,15. El producto era una solucién
acuosa de acetato de tetraquis(hidroximetil)fosfonio, fos-
fato de tetraquis{hidroximetil)fosfonio, tris(hidroximetil)
fosfina y formaldehido en relacién molar de aproximadamente
0,15/0,43/0,42. La solucién contenfa 72% de sélidos.

EJEMPLO 2l
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Se prepararon tres baflos rellenadores acuosos con
las composiciones dadas en la Tabla VIII. Se utilizaron
suficientes productos que contenian;fésroro para prdveer

aproximadamente 2,5% de fésforo activo en el paso de ia

tala, -

o ; TABLA VIII

Compoaioidn de bafio rellenador A B ¢

Produgto del Ejemplo 18 - 254 | - -

Producto del Ejemplo 19 - 254 | - -

Producto del Ejemplo 20 - - 23,%

Resina B(1) | | oed | ek 9F

Urea ol eg | 94| 93
(l)Dimetilol olentra

Muestras de léminas de algodén se rellenaron con
los bafios rellenadores obteniendo un recogimiento en himedo
de 95%, Las telas tratadas se secaron a 107°C durante 4 min
Yy 8e ocuraron a 165°c durante 4 min. las telas se lavaron
en agua caliente ¥y se secaron, ]

La durabilidad de log acabados con relacién a lava-
do se determindé mediante un prooedimiento de ensayo vigo-
roso que consistia en lavar,rqpetidamente lag telas trata-
das en una mdquina de'iavar Najort comin utilizando agu&f
a 939C, cenlza de gosa, jabén y un detergente sintétioco.

‘Luego de seis lavados, la resistencia.a la llama de cada
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tola se midid mediante el procedimiento del Ejemplo 2. La
longitud de carbonizacidén de las telas A, B y C era de
7,62; 10,92 y 6,86 em respeotivé.menta. Para comparacidn,
el retardo de llama de la tela tratada con el bafio relle-
nador A fué durable durante por lo menos 65 lavados par‘;
el procedimiento de lavado del Ejemplo 2.

Tste Ejemplo demuestra que se obtiene un réﬂai‘do
de llama esencialmente igual mediante el uso de productos
que contienen cantidades iguales de fosfato de tetraculs
(hidroximetil)fosfonio y cantidades diversas de acet;a:bo
de tetraqulis(hidroximetil)fosfonio. '

BJEMPLO 22

Cinco muestras, A, B, C, D y E, de retardadores
de llama acuosos de aproximadamente el mismo contenido
de sblidos se almacenaron en tubos de rescoleccidn de g&s'r
a 50°C. Las relaciones molares de tris(hidroximetil)fos—
fina/formaldehido/4cido fosfdérico/dcido acético utiliza-

das para preparar las muestras se dan en la Tabla IX.

TABIA IX
Composiciones Relaciones Molares
. THP HCHO HzPO4 CH3000H .

Muestra A 1 1 0,4 -
Muestra B 1 1 0,43 0,15
Muestra C 1 1 0,43 0,3
Muestra D 1 1 0,4 0,6 |
Muestra E 1l 1 0,33 0,86
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El volimen del gas liberado por cede muestra se
mididé a intervalos de tiempo. La Tabla X mds aba jo, da
el volimen de gas a diversos tiempos transcurridos.

TABLA X

Vollmen (ml) total de gas con almecenanien-
Muestra to_en horas indicado _

1 6 7 17 20232 25 28 4l 47 94 113

S GRS nv— ——— So— tont— -

A 2 - - 559738 95 - 160 -~ - -
B - 0 = -« = = 4 - - .55 -
c - = = 0l = 11,5 = = = - 25
D 0 - - 11115 - 2 - - -
E = = 0 = = = = 0 - 1 - =

Este ejemplo demuestra la estabilidad relativamente
superior de soluclones de producto de la presente invenci’n
Muestras D y E) con relacién a sqluoiones gimilares (Mues-
tras A y C) preparadas con nada de 4cido acético. También
muestre el aumento progresivo en la estabilidad a medide
que la cantidad del dcido acético se aumenta y la cantidad
de tris(hidroximetil)fosfina no cqaternizada=se di sminuye.

EJIMPLO 23 |

Se siguié el procedimiento general del Ejemplo 22
utilizando dos productos, A y B, preparados con tris(hi-
droximetil)fosfina/formaldehido/dcido fosférico/dcido acé-
tico con relaciones molarses de 1/1/0,53/0,66 y 1/1/0,33/

0,33 respectivamente. Los resultados se dan en la Table XI.
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Volimen {ml) de gas

Horas totales A B
4 0 5
7 0 6 . .-
2% 0 17
28 0 22
31 0,12 25
47 1 35

Este e)emplo demuestra nuevamente la mayor es-
tabilidad de un producto que no tiene tris(hidroximeti.l)
fosfina no cuaternizada con relacidén a uno que cortiene
tris(hidroximetil)fosfina no cuaternizada.

EJEMPLO 24

A un recipiente de reaécién, gue contiene tris
(hidroximetil)fosfina (65 g, 0,5 mol como una composicidn
pura al 95%) y formaldehido (41,6 g, 0,625 mol como una
solucidn acuosa al 45%) se agregd, a una temperatura de
45-50°C, dcido ortofosfdérico al 85% (23 g, 0,2 mol), dci-
do acético glacial (18 g, 0,3 mol) y agua (24,4 g).

' Luego de la adicién, la mezcla se ocalentd a
50°C durante 2 hr para lograr la formacidén de la mezcla de
sal deseada, es decir, fosfato y acetato de tetraquis(hi-
droximetil)fosfonio. La solucidén contenia aproximadamente
9% de fosfoto activo de THP.

EJEMPLO 25
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Se repitié el procedimiento del Ejemplo 24 uti-
1izando éeido glicblico al 70% (32,5 g, 0,3 mol) y 10 g
de agus en lugar del dcido acético glaclial y la muestra
de 24,4 g de agua utilizada en el mismo. '

Se produjo el producto deseado, qus contaria
una mezola de sales de fosfato y élicolato de tetraguis
(hidroximetil)fosfonio y un contenido de fosfoto astivo
de 9%. ‘

EJEMPLO 26

Se repitid el procedimiento del Ejemplo 24 uti-
lizando doido ldctico al 85% (31,8 g, 0,3 mol) y 10.6 g
de agua en lugar del dcido acético glacial y la muostra de
24,4 g de agua ut;lizado en el miémo.

Se produjo el producto deseado, que contenia
una mezcla de sales de fosfato y lactato de tetraguls
(hidroximetil)fosfonio. ,

La solucidén contenia aproximadamente 9% de
fosfoto activo de THP,

EJEMPLO 27

Se repitid el procedimiento del Ejemplo 24
utilizando écido mdlico (40 g, 0,3 mol) en lugar del &ci-
do acético glacial utilizado en 6l mismo.

Se produjo el producto deseado, que contenia
una mezcle de sales de fosfato y malato de tetraquls (hi-

droximetil)fosfonio.



1o.

15.

20,

25,

La solucidén contenia eproximadamente 8,1% de féa-
foto activo de THP.

ZJFTMPLO 28

Se repitid el procedimiento del EJemplo 24 uti-
lizando el monohidrato de deido citrico (31,5 g, 0,15 mol)
¥ 10,9 g de agua en lugar del dcido acético glaciai y mues-
tra de 24,4 g de agua utilizado en el mismo,

Se produjo el producto deseado, que contenfa una
mezela de sales de fosfato ¥ citrato de tetraquis(hidro-
ximetil)fosfonio.

La solucién contenia aproximadamente 9% de fés—
foto activo de THP.

EJEMPLOS 29 a 33

Se prepararon cinco bafos rellenadores utili-
zando las composiciones de los Ejemplo 24-28, designadas
A & E, respectivamente. Las composiciones de bafio relle-~
nador estén en oada caso sefialades en la Tabla XIT més
&bajo. Los baffos se aplicaron a léminas de algodédn por re-
lleno, teniendo un recogimiento en himedo de 35%.,

Las telas tratadas se secaron a 107°C durante 4
min y se curaron a 163°C dureante 4 min en hornos que tie-
nen una circulacién forzada de aire,

La durabilidad de cada acabado retardador de 1lama
con relacidn ﬁ limpieza se determiné mediante el proce-
dimiento del Ejemplo 2,
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Log resultados logrados sge sefialan en la Tabla

XIII més abajo.

TABLA XII
Ejemplo Sales de fosfonlo TUrea Agente .
Ne Tipo % % Tensioactivo(&)% DH
29 A a7,8 6,0 0,1 4,95
30 B 27,8 6,0 0,1 4,55
31 c 27,8 6,0 0,1 4,65
32 D 30,9 6,0 0,1 3,8
35 E 27,8 6,0 0,1 4,4
(a)Deceresdl R Surfactant NI Cone., un agente
tensioactivo de polietoxi alquil fenol no .
idnico de American Cyenamid Company.
TABIA XTITT
Tjem Longltud de carbonizacién (centimetros) con N¢
plo N¢ de lavados (L)
10L 25L 401 50L 60L 70L 80 L 100 L
29 11,94 10,16 12,70 11,43 12,95 13,75 12,95 13,97
30 10,92 12,19 12,70 13,21 12,70 13,97 128,95 13,46
31 11,18 11,43 13,97 13,46 13,21 12,45 12,70 12,70
32 11,43 12,45 13,21 14,48 13,46 13,21 21,08 13,21
33 12,70 13,72 22,10 16,76 13,46 14,48 14,22 13,72
NOTA
Deserita suficientemente la naturaleza del inven-

to, asi como la manera de realizarlo en la prédctica, de-
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be hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cusnto no alteren su prinoipio fundamental, También

e hace constar que el invento corresponde a una solici-
tud de Patente presentada en Norteamerica con fecha y‘nh~
mero siguientes: 27 de mayo de 1971, n? 147.566 y 11 de
noviembre de 1971, n? 197,980; acogiéndose por lo tanto

a los beneficios que conceden los Convenios Internaciona-.
les en vigor. Siendo lo que constituye la esencia del -mg-
ferido invento y por lo aue se solicita Patente de Inven;
cidén por 20 afios en EZspafia sobre: Procedimiento para la
obtencidn de una composicidén acuosa de acabado, revardado-
ra de la llama; caracterizéndose por lo siguiente:

l.- Prooedimienté pera la obtencién de una -com-
posicién amcuosa de acabado, reteardadora de = llama, para
materiales textiles celuldsicos, caracterizado porque com-
prende hacer reaccionar, tris(hidroximetil)fosfina, con
formaldehido y una combinacidén de &cido fosférico y un doi-
do carboxilico, al menos en una proporcidn molar de 1:1:1,
representando el doido fosférico entre 10 y 75 moles por
clento y el dcido carbox{lico entre 90 y 25 moles por clen-
%o de la combinacién de dcidos, y combinar el producto de
la reaccién con un miembro seleccionado del grupo formado
por la urea, un condensado urea-formaldehido y mezclas

de urea con condensados ds urea formaldehido.
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2.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque comprende combinar de 10 a 75 moles
por clento de fosfato de teéraquis(hidfﬁximetil)fosfonio,
entre 90 y 25 moles por clento de carboxllato de tetre-

5, quis({hidroximetil)fosfonio y entre 0,5 y 3,0 moles ¢o urea
o condensado de uiea—formaldehido por mol de sal de fosfo-
nio combinada.

3.- Procedimiento segin la reivindicecidn 1,
caracterizado porque comprends combinar el formallehido
10, en una proporcidn tal que éste esté presente en la compo-
sicién formeda, en estado libre, en una proporecidun com-
prendida entre O y 0,5 molés por mol de sal ds rosfon;o
combinada, "

4.~ Procedimiento segin ia reivindicacién 1,

15, caracterizado porque comprende combinar de O a 1 mol de
condensado de melamina-formaldehido por mol de sal de
fosfonio ocombinada. ,

5.~ Procedimiento seglin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque el citado dcido carboxilico se elige

20. de entre los éoidos acético, ldetico, gliedlico, mdlico
y oitrico. 7

6.~ Procedimiento parae la obtencidén de una‘ com-
posiocién acuosa de acabado, retardadora de la llama; tal
y como queda desérito sustancialmente en la presente Me-

25, moria.
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Bsta Memoria conata de cuarenta hojas es-
critas'a mdquina por una sola cara,

Madrid, 23 A0, 1972 ’
AMERT GAN CYANAMID COMPANY "

1. GOMEZ ACEBD Y MODET
5 po Elimedoi L Gostn Fernsngys
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