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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA L IGNIFUGACION DE MATERIALES
DE FIBRA ORGANICOS", a favor de la firma suiza
CIBA-GEIGY AG, residente en BASILEA. (Suiza)e - - - -

MEMORIA DESCRIPTIVA

Objeto de este invento es un procedimiento
para la preparacién de productos de condensacibén golu~
bles en agua, & base de compuestos de hidroximetilfos- y
fonio y cianamida, caracterizado por condensarse a tem-
5 peratura de 40 a 1202C a) un mol de un compuesto de
tetrakis~(hidroximetil )~fosfonio con b) 0,02 a 0,5 mo-
les (preferentemente, 0,1 a 0,3 moles) de cianamida,
eventualmente en presencia de formaldehido o0 de un
agente donador de formaldehido y eventualmente en pre-
10, gsencia de un disolvente orgénico inerte, condensarse

eventualmente a continuacién a temperaturas de 100 a
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15090 ¥y eterificarse eventualmente, por lo menos en
parte, los @rupos hidroxilicos libres con un alcohol
a 10 menos, de 1 a 4 dtomos de carbono y eventualmente
transformarse las sales de 1los productos de condensa=-
cibén en los hidréxidos respectivos,

La condensacién se efectia de preferencia
a temperatura de 70 a 1102C y en un disolvente orgé-
nico inerite o una mezcla de disolventes, Son aptos
para ello sobre todos los hidrocarburos aromédticos,
ecomo, por ejemplo, el tolueno, orto-, meta~- o para-xi-
leno o wna mezcla de ellos, o también las mezclas de
xileno, toluenn; xileno-benceno o xileno-decahidro-
naftalina, Se prefiere efectuar la eventual condensa-
cién consecutiva a temperaturas de 125 a 1402C 0 en
particular de unos 135¢C, es deeir; al punto de ebu~
1licién del disolvente o de la mezcla de disolventes,

Bs posible asimismo efectuar la condenga-
elén en ausencia de disolvente orgdnico inerte; por
ejemplo, sirviéndose como disolvente del producto de
condensacibén ya preparado o condensando en fusién,

De conveniencia se procede calentando a
punfo de ebullicién el compuesto de tetrakis—(hidroxi-
metil)~fosfonio, que ordinariemente se halla en forma
de solucién acuwosa, junto con el componente b), even—
tualmente en un disolvente, y destilando el agua. -En.-
calidad de compuesto de tetrakis-(hidroximetil)=fosfo-
nio entran en cuenta sobre todo las sales y el hidréxido,

Entre las sales de tetrakis-(hidroximetil)e

~fosfonio empleadas se prefieren los haluros (como,
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por ejemplo; el bromuro o, en particular, el cloruro),
El cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio se de~
gigna en 1o que sigue como THPC,

Siempre que se emplee como producto He
partida el hidréxido de tetrakis-(hidroximetil)-fos-
fonio (THPOH), es conveniente preparar éste de antemano
mediante neutralizacidn en solucidn acuosa con una base
(por ejemplo, hidréxido sédico), = partir de una sal
respectiva (por ejemplo, THPC), y deshidratacién con-
gsecutiva,

El formaldehido que en ocasiones se emplea
conjuntamente se halla de preferencia en forma de 50~
lucién acuosa, En concepto de agente donador de for-
maldehido entra en cuehta sobrs todo el paraformalde~
hido.

La eterificacibn que eventualmente se rea-
liza del producto de condensacién gue contiene todavia
grupos hidroxflicos libres se lleva a cabo, por ejemplo,
con n-butenol, n-propanol, etanol o, en particular,
metanol., Se actia entonces de preferencia en medio dci-
do.

Los catalizadores dcidos que eventualmente
ge emplean en la condensacidn son de preferencia sales
de accibn decida (Acidos de LEWIS), como cloruro de mag-
nesio, cloruro de hierro trivalente, nitrato de zine
0 trifluoruro de boro/éter dietilico., El empleo si-
multéneo de egtos catalizadores es recomendable parti-
cularmente para la condensacién con THPOH,

Torminada la condengaecién y la eventual
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eterificacién; las sales de 108 productos de la conw
densacibn pueden tambidn ser trangformodas, b uainente
0 en parte, en los hidréxidos respectivos, 1o cual se
realiza normalmente por adicidn de bases fuertes, como
hidrdéxidos  alcalinos ¢ alcalinotérrecs (por ejemplo,
hidréxido sédico; hidréxido potdsico o hidréxido cél-
cico) o también carbonato sbédico, Ta cantidad de base
ge ajusta entonces convenientemente de modo que el pH
de la mezcla sea de 5 a 8 aproximadamente. Este trans-
formecibn se lleva a cgbo de conveniencia en el bafio
de aplicacién,

Muchas veces los productos finales presen~
fan un olor ingrato, causado por compuestos de fégforo
trivalente volétiles, de pesc molecular bajo (por e&jem-
plo, fosfinas; como/%%ihidroximetilfosfina). Este
olor puede eliminarse mediante un tratamiento oxidativo
pogterior del producto de la condensaciéns por ejemplo,
mediante introduccibén de aire u oxigeno en la mezcla
reaceional/gedianie adicibén de oxidantes (como peré-
xido de hidrégeno o persulfato potdsico),

Los productos de esta condensacién se uti-

lizen para ignifugar ¢l material de fibra orgénico,

-particularmente log géneros téxtiles. Se procede cone

venientemente aplicando a estos materiales uns prepara-~
cibn acuosa que contenga a 1o menos:
1) un producto de condensacién del tipo que se ha
indicado y
2) wn compuesto polifuncional que sea distinto de

los productos de condensacibén segin 1),
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y acebando 10s materiales agi tratados, mediante el
proceso de fijacidén térmica, por almacenamiento en hi-
medo, por almacenamiento en mojado o por amonfaco. Se
prefiere la fijacidn térmica o termofijacidn,

El componente 2) estd constituido preferente-
mente por epdxidos polifuncionales o, sobre todo, por
compuestos de nitrdgeno polifuncionales. En conceptg
de epdxidos entran en cuenta sobre todo los epdxidos,
1{quidos a la temperatura del ambisnte y con dos gru-
pos epoxidicos a lo menos, que se derivan preferen~
temente de fenoles polivalentes., Compuestos de nitrd-
geno polifuncionales son, por ejemplo, las polialquilen=-
poliaminas o0 en, particular, los formadores de amino-
plasto o los precondensados aminopldsticos. Se prefie~
ren estos Ultimos,

Por formadores de aminoplasto se entienden
los compuestos de nitrdgeno metilolables; y por preconden~
sados aminoplésticos, 1os productos de adicidn de
formaldehido a compuestos de nitrdseno metilolables,

En concepto de formadores de aminoplasto y respectiva-
mente de compuestos de nitrdgeno metilolables cabe re-
gefiar:
las 1,3,b~aninotriacinas, como las melaminas
N-substituidas, por e¢jemplo N-butilmelamina,
F=trihalogenmetilmelaminas, triazonas y asimismo
ammelina; y guanaminas, por éjemplo benzoguana-
minas, acetognanaminas o también diguanaminas.

Entran ademds en cuenta: la cianamida, la

acrilamina; las glquil- o aril-ureas y -tiqureas, lgs

alguilen-~ureas o diureas, por ejemplo urea, tiourea,
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uronas , etilenures, propilenurea, scetilendiurea 0 en
particular la 4,5-dihidroxiimidazolidona~2 y sus deri-
vados (por ejemplo, la 4,5-dihidroxiimidazolidona~2
substituida en posicidén 4 junto al grupo hidroxilico
con el radical ~CH20H200-NH-CH20H): Se emplean con
preferencia 1los compuestos metilélicos de una urea;
una etilenurea o0 la melamina. De 1l0s productos de la
méxima metilolacibén resultan por lo general productos
valiosos, pero dstos se obtienen también de productos
de metilolacién haja, En calidad de precondengadog
aminopldsticos con aptos tanto los aminoplastos pre~
condensados predominentemente monomoleculareg como 1los
nmés altos,

También 1los éteres de esios precondensados
aninopldsticos pueden emplearse junto con los productos
de la reaccién, Son ventajosos, por ejemplo, los éteres
de alcanoles (como el metenol, el etanol, el n-propanol,
el isopropanol y el r~butanol) o log pentanoles. Sin
embargo; conviene que estos precondensados aminoplds-
ticos sean solubles en agua, como, por ejemplo, el
étor dimetilico de pentametilolmelamina,

Los materiales de fibra orgdmica pasibles
de egte apresto ignifugo son, por gjemplo; la madera,
el papel; las pieles, los cueros o, preferentemente,
los géneros textiles. En particu%ar so ignifugan asi
materiales f£ibrosos de poliamidas; de celulosa, de
celulosa~polidster 0 de polidster, y se prefieren los
tejidos de lana; de polidster o de mezcla de poli-

dstor-celulosa en 10s que la proporcidén de polidster
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respecto & la proporcidén de celulosa estd on la rela-
cién de 1:4 a 2:1, Entran pues tambidn en cone. leoracidn,
por ajomplo, los tejidos mixtos de polidster-celulosa
1lemados de 20780, 26/74, 50/50 o 67/33.

La celulosa o 1la porcidn de celulosa del
material de fibra procede, por cjemplo, del lino, del
algodén, de la seda artificial o de la lana celulésioai
Ademds de las mozclas de fibra de poliéster-eelulosa;
entran también en cuenta las mezclas de fibra de cclu-
lose con polismidas naturales o sintéticas. Sobre todo
pueden hacerse bien ignifugos con estos productos de
condensacién log materiales de fibra de lana,

Las preparaciones acuosas para la ignifu- :
gacién de los materiales de fibra orgdnicos contienen
normalmento de 200 a 600 g por litro, y preferentementeo
de 350 a 450 g por litro, del componente 1) y de 20 a
200 g por litro, y preferentementc de 40 a 120 g por:
litro; del componente 2), ILas preparaciones presentan
la mayoria de las veces pH dcido hasta neutro o ligera-
nente alealino,

Las properaciones para la ignifugacién
pueden contencr todavia, sventualmente, otros suple-
mentOS; Para lograr mayor depositacidén de substancia
en log tejidos es ventajoaa; por cjemplo; la adicién
de 0,1 a 0;5 por mil de un polictilenglicol de peso
molecular alto. Ademds, pucden afiadirse a las prepara-
cioncs log plastificantos usualosg; por ejemplo, una
emulsién acuoga de polietileno o do acelite de silicona,

Para mejorar la rosistencia mecénica de
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las fibras pucden agregarse tambidn & las prepera-
clones copolimerilzadog iddéneos; por ojemplo, ! s0limeri-
zados de N-metilolacrilamida o agsimismo cOpolimgrizados
cationactivoz, Ventajosas son aqui, por ejemplo, las
emulsiones acuosas de copolimerizados a base de
a) 0,25 a 10% de una sal alcalinotérrea de un
4dcido monocarboxilico insaturade
. alfe,beta~etilénicamente,
b) 0,25 a 30 % de una N-metilolamida o un dter
N-metilolamidico de un dcido mono~
0 di-carboxilico insaturado alfa,be=-
ta=etilénicamente y
c) 99,5 a 60 % a 1o menos de otro compuesto copoli~
merizable,

Zstos copolimerizados y su preparacidén son
conocidos, Con ol empleo simulténeo de un copolimeri-
zado de este tipo puede influirse favorablemente en la
resistencia a la laceracibén y la resistencia al frote
del material de fibra tratado,

Si se afinde todavia a la prcparacién un
polimerizado del tipo que se ha expuesto, es ventajoso
que la adicién se cfectia en cantidades pequefias; por
ejemplo, de 1 a 10 % respecto a la cantidad del producto
de condensacién. Lo mismo cebe decir de un eventual
plastificante, para el que las cantidades respectivas
pueden ser igualmente de 1 a 10%,

También es posible (aunque la mayoria de
las veces no resulba necesaria) la adicién de catalize=

dores del endurecimiento, como, por ejemplo, cloruro



aménico; dihidroortofosfato aménic?, écldo fosférico,
cloruro magnésico, nitrato de zine; ete,
El pH de¢ las preparacionses es normelmentie
de 2 a 7,5 (preferentemente, de 4 a ﬁ) y se ajusta de
5¢ le manera ordineria, por adicién de bases o respecti-
vamente de 4cidos,

Asimismo puede ser ventajosa la adicidén de
substancias amortiguadoras; por cjemplo, NaHCO3, fog-
fato di~ y tri~sbédico o trietanolamina,

lQ: Para mejorar la solidez de los aprestos
ignifugos y proporcionar un tacto suave, puede ser ven~
tajogo agregar & las preparacioncs acuosas parafinas
halogenadas on combinacién con un compuesto de haluro
de polivinilo,

15, Ia aplicacién de las preparacioncs a 10s
materiales de fibra se efectia de manera ya conocida,
Preferentemonte se actia con género en piezas y se
impregnan dstas en un fular que se ha cargado con lg
preparacién a la temperatura del ambiente,

20, En el procedimicnto de fijacidén térmico,
que es el preferido, ol material de fibra asi impreg-
nado debe ehora secarse y someterse a un tratamiento
por calor, De conveniencia se seca a temperatura de 1002
C a 1o gumo, Luego se somete el material a un trate-

25, miento térmico a tomperaturas superiores a 1002C (por
ejemplo, de 100 a 2002¢, y prefercntemente de 120 a
1802C), cuya duracitn pucde ser ftanto més breve cuanto
més olie soa la temporatura. Lo duracidn de esto calen—

tamiento os, por ejemplo, de 30 segundos & 10 minutos.
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Si se amctia por el procedimiento de Jijaw-
cién en hdmedo; so seca primeramente el tejido hasta
una humedad residual de un 5 a 20% y luego se le gunarda
durante 12 a 48 horas a temperatura de unog 40 a 6026;
se le enjuaga, se lo lava y se¢ le seca. En el proce-
dimiento de fijacién en mojado se procede de modo seme~
jante, con la difercncia de quo ¢l matorial de fibra
se guarda complctamente mojado, En ol procedimiento de
fijacién con amoniaco el material de fibra tratado;
mantenido humedo, se gasifica primeramonte con amoniaco
y a continuacion se seca.

Cuando el medio de reaccidén es fuertemente
éoido, puede sor conveniente un lavado final con un
egente aceptor de 4cido (prefercntemente, con solucibh
acuosa de carbonato gbédico).

Los p9rcentajes ¥y las partes, en los ecjem-
plos que siguen, son paries en peso y respectivamente
porcentajes en peso, Los volimenes se refieren a las
partes en peso como el mililitro al gramo,

EJEMPLO 1

En un recipiente agitador de 500 volimenes
de capacidad; provisto de separador de agua y terméme-
tro, se calieptan hasta el punto de ebullicién, gon agita-
cién rdpida, 244 pértes de uha solucidén acuosa de THEC
al 78 % (1 mol de THPG), 10,5 partes de cianamida (0,25
moles) y 200 partes de wna mezcla de isémeros de xileno,-
Al punto de ebullicidén de 1022 C empieza el desprendi-
miento aceotrdpico del sgua de la solucidbn acuosa de

THPC, Despuds de la exclusitn de osta agua (53,5 partes),



la temperaturs do ebullicidn del xileno es de 1302
C. Mediante tratemionto adicionel a 1300C se ex~
cluyen ahora aceotrdpicamente 22 partes mds de agua,
lo que hace que el producto de la condensecidn forme
una mase muy viscosa, Se enfria hasta 90¢ C; gse disuwelve
el producto por adicidn de 200 partes de agua y se
separe por succidn la mayor parte del xileno, Se evas
pora completamente la solucidn acuosa, en vacio y a ;62
c; ¥y se obtlenen 168 partes de un producto dc conden-
sacidn incoloro, muy viscoso, quo on solucidn acuosa da con
amonfaco un fuerte precipitado,

‘ El andlisis revela un contenido de P de
1;,2 % y un contenido de N de 3,7 %

E] espectro infrarrojo de este producto

miestra las bandas siguientes

Banda ancha slrededor de 3200 cm."l fuerte

" gguda " 2910 v adbil
Espalddn ancho u 2850 ¢ medisnamente fuerto

u " " 2620 mediano

" [} u P 35 0 = débil
Banda aguda u 2170 © "

" " " 207 0 1] 1t

*  ancha " 1640 v mediansa

" " 1] 15 40 " "

n i " 1 4_10 1] i

® a guda n l 300 1 fn

" anchs " 1260 adbil

" " " 1160 =® medians

*  gguda u 1100 ® dadbil



5.

10,

15.

20,

25,

- 12 =

406512 ,

Benda aguda alrededor do 1040 cm™  fuerte
»  anchs u u 920 ¥ medianamentc fuerte

EJEMPLO 2

En wn recipiente agitador de 500 volumenes
de capacidad; provisto de termdmetro y vefrigerador de '
reflujo; T tratan a tomperature interna de 100 a 1054C,
durante 2 horas, 244 partes de una solucidn acuosa al -
78 7 de THPC (1 mol de THPG) y 10,5 parbtes dc cianamida
(0,25 moles)., Al prineipio del tratamionto la tomperatu-
re sube transitoriamonte hesba 1102¢, Terminado el tra-
tamiento, se excluye el agua en vacio y a T02¢C,

Se obtienen 199 partes de un precondensa-
do 1impido; incoloro y poco viscoso.

El andlisis muestra un contenido do P de
15 3% y un contenido de N do 3, 4 %o

Bl espectro infrarrojo de este producto
presenta las bandas sigulentes:

Bende enche  elrededor de 3200 em™* fuerto

W aguda u 2920 » adpil
Egpelddn ancho 2850 "  medianamente fuerte
Bende anchs " 2620 nediana
Espaldén encho 2350 v adnil
Banda aguda i 2070 ¢ medianamente ddbil
"  ancha w 1640 mediana
“ " " 1550 =© mediana
u “ " 1410 » medians,
v aguda " 1295 ¢ adbil
" " u 1260 adbil

"  ancha " 1190 & adbil
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Banda égu&a alrededor de 1040 emfl
u ancha ft 920 "
BIJEMPLO 3

Se procede tal como se ha descrito en el

ejomplo 2, pero empleando 21 partes de ciamamida (0,5
moles).

_ Se obtienen 185 partes do un precondensado
viscoso, smarillento,

Para mejor menipulacidn en la elaboracidn
ulterior; s¢ vuelve a diluir el producto con agua hasta
un contenido de substancia activa del %O %,

El espectro infrarrojo de este producto mues—

tra las bandas sigulentes:
],

Bande encha  alrededor de 3200 cm fuerte
" gguda n 2920 " aébil
Espalddn ancho " 2850 "  medianemente fuerte
" " " 2630 ® mediano
" " " 2350 débil
Banda aguds " 2070 *® "
" encha " 1640 mediane,
" L " 1550 " n
" " i 1400 °© "
Espalddn ancho " 1290 *® mediano
Banda aguda o 1260 débil
*  ancha " 1190 ¢ medisnamente adbil
" eguda " 1040 fuerte
n n " goo o mediana
EJEMPLO 4

Se procede tal como sec ha descrito en el
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ejemplo 2, pero incluye todavia, suplemontariamentoe,

21 partes do solucidn acuosa dc formsldehido al 3".7%
(0,25 moles)., Terminada la conversidn, se enfria hasta
la temperatura decl ambiente. El producto de la reaccidn
os wna solucidn limpida e incolora, que contiene 74 %
de substencia activa,

El ospectro infrarrojo de osto producto mucs—
tra las bandas siguientes:

Bande anche alrodedor do 3200 cm ™t fuerbe o

" aguda " 2920 v débil
Espeldén ancho " 2850 *  mediano
Espalddn ancho " 2620 v "

" " : 2350 ddbil
Banda aguda o 2070 n u

¥ ancha " 1640 ¢ mediana

" " " 1540 ® n

o u 1410 "

" aguda " 1295 ®  adbil

n " ] 1260 "

" ancha L 1190 U
Espalddn ancho " 1100 o "
Banda aguda " 1040 "  fuerte
Banda anchsa " 8§0 " modiana
EJEMPLO 5

En un rocipiente agitador de 500 volumenes
de capacidad; provisto de termémetro y de refrigerador
de reflujo; se neutralizan a PH de 7,2, con 55;6 partes
de solucidn de hidrdxido sdédico al 30 %, 244 partes de

una. solucidn acuose de THPC al 78 % (1 mol) y a conw
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tinuacidn se afiaden 21 partes de cianamida (0,5 mo=
les)., Iumego se condensa durente 2 horas a tomperatura
interna de 100 a 1102¢, Despuds del enfriamliento se
obtiene un precondensado amarillo, lfmpido y poco visw
cos0, que contiene 63% de substancia activa,

El espoctiro infrarrpjo de este producto
muestra las bandas sigulentes:
Banda ancha alredodor de 3240 cm™* fuerte

" " " 2910 *  adbil
Espalddn ancho L 2850 "  mediano
" n " 2640 "
" " " 2360 * n
Banda aguda " 2080 medians
anchz " i640 v modiansmente fuerte
" " i 1545 ¢ mediana
" i " 1400 © medians
" aguda y 1300 medianamentc ddbil
®  ancha " 1130 o mediane,
" aguda " 1040 ® modianamente fuerte
Espalddn agudo " 920 medieno
Banda ancha L 885 n ddbil

BJEMPLO 6

En un recipiontc agitador de 500 voldmenes
de capacidad; provisto dc separador do agua y termdmetro;
se calicntan a tomperatura dc cbullicidn, con agitacidn
rdpida, 244 partes dc una solucidn acuosa de THPC a2l
%8 % (1 mol), 10;5 paries do cienamide (0,25 moles) y

200 partes de benceno. In ¢l curso dc 8 horas s6 exclus~
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ve aceotrdpicamente, con punto do abullicidn de 75 a

782C, un total de 57,5 partos de sgus. No se observa

ya mds separacidn de agua, EL producto de la reaccidn

¢s una mesa muy viscosa. A continuascidn se separa por

suceidn la mayor parte del benceno ¥ se disuelve la

rosina en 200 partes de agua. Se evapora por complcto

a unos T702C la solucidn acuosa quo contiene benceno

y se obbticnen 194 partes de un producto de condensa-—

cidn viscoso, que, pars mojor menipulacidn, se diluye

con agua hasta 80 % do contenido doc substancie activa,

El espectro infrarrojo do estc producto

muestra les bandas siguientes:

Bande ancha
*t  aguda
Espalddn ancho
" 0
Banda aguda

" anchs

" "

i "

*  aguda

it u

" ancha

" gguda
Espalddn ancho

" ancho
EJEMPLO ;

fn

2920
2350
2620
2070
1640
1550
1415
1300
1260
1190
1040

920

860

alrededor de 3200 cm."l

fuerte
adbil
mediano
mediano
adbil

mcdiana

i

adbil
adbil
débil
fuerte

mediano

En wn rccipiente agitador de 500 voldmenes

de capacidad, provisto de refrigerador de reflujo ¥
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termdmetro, s¢ condensan a 105-11090 de tgmperatura
interna, en fusidn y duranto 2 horas, 190,5 partes
(1 mol) de THPC emhidro, cristalizado; ¥y 0,84 partes
(0;02 moles) de cienamida, Despuds del enfriamiento se
obtienen 190 partes de un producto dc condonsacidn céreo;
incoloro.

El espectro infrarrojo de cste producto
muestre las bandas siguientes?

Banda ancha glrededor de 3200 em™t  fuerte

" gguda " 2020 o adbil
Espalddn ancho " 2830 medisno
" n n 2610 v - "
Bandeg agude i 2070 » débil
"  ancha " 1630 ¢ mediana
" n " 1430 # "
" aguda u 1300 » adbil
" " " 1040 n . fuerte
Espalddn agudo " 920 o mediano
" ancho " ggo v "
EJEMPLO 8

En la misme instalacidn, se disuelven en
100 partes de metanol 176 partes de un condensado pre-
parado como en ¢l Ejemplo ;, se trata la solucidn con
0,1 parte do deido clorhidrico cuoso al 36% y sc oto-
rifica durantc 30 minutos a tcmperatura de reflujo
(64m652 C), ILuogo so enfria hasta 509C y se excluye
on vaclo y agitando el mctanol sobremte, hesta cons—
tancia del poso,

So obtilcnen 207 partes d¢ un producto amari~
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llonto, que cristaliza parcialmente.

El ospootre infrarrojo do este invonto muesw
tra lag bandas siguiontoes:

Banda anch: alrededdr do 3240 em."l fuorte

" aguds, " 2820 © débil
Egpeidda ancho “ 2850 mediano
Bande ancha - w 2620 * modiana
“ienalc §2 ancho " 24;0 E Cfbil
L " " 2350 "
TEm s e " 2070 ¢ z.2isnamente 4dbil
R " 1630 o medimaronts fuerto
" ; : 120 ™ " n
" aguila n 1295 o aébil
" ancla " 1195 ¢ w
" aguda u 1040 v modianemente fuerte
Espalddén agudo » 920 # mediano
" ancho " Ran v wo@ianementc aAdbil
EJEMPLO 9

Se fulardea con los bafios de la fabla gqueo sigue
tojido de polidstor/algoddn 6&:33 (PES/CO), de po-
lidster (PES); de sarga de algoddn (C0) y do gabar-
dina de lana (W), se seca & temperatura de 80 a 1002 ¢
¥ a continuacidn se cndurece durante 5 minutos & 1502 C
(procedimiento do termofijacidn)., Ademds del procew
dimiento de termofijacidn, se pueden emplear también el
procedimionto de fijacidn con amonfaco. Bl tejido fu-
lardegdo se soca a 802C (no por completo); se gasifioca
5 minutos con amoniaco;‘se fulardes luogo on wn bailo

que contienc por litro 300 cc de una solucidn acuosa de
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amoniaco al 24% y, QGspués de un tiempo de permanenciarr
el aireg do 5 minuéos, ge seca & unog 802¢,

E1 tejido de lana y el de poliéster se lavan
durante 5 mgnutos a 402 C en un bafo que contiene por
1itro 4 g de carbonato sédico y 1 g de una soluecidn
acuosa al 25 % de un producto de condensacidn g base
de 1 mol de p-tercinmilfenol y 9 moles de 4xido de
etileno, A continuacidn se enjuaga y se seca.

El tejido de polidster/algoddn y el de al=-
godén se lavan durante 5 minutos a 602C y respectivamen-
te durante 5 minutos a 95% C con un bafio que contiene
por 1itro 5 cc de superéxido de hidrdgeno (al 35 %),

3 g de golucidén acuose de hidréxido sédico (a1l 30 %) v
1 g de una soluecibn acuosa al 25% de un producto de
concentracién g base de 1 mol de l-tercinonilfenol y

9 moles de dxido de otileno, A continuascibn se enjue-
ge ¥ se seca,

Los tejidos se lawvan luego hasta 40 veces
durante 45 minutos y a temperaturas de 402 C, 602 C o
95¢ C en una lavadora doméstica, en un baflo que contie-
ne 4 g/litro de un detergente doméstico (lavado SNV-
198861)

Tog diversos tejidos se someten luego a en-
sayo de la resistencia a la 1lama (prueba vertical
DIN 53906; tiempo de encendido, 6 segundos), ILos teji-
dos no tratados se consumen.

Para el tejido de polidster puro el ensayo
de resistencia a la llama se efectia por el AATCC Test
Method 34-1969, E1 grado de fijacidn indica la centidad
del agente ignifugo después del lavado final, en tanto



por ciento de la absorcidn primetiva.

Los resultados estdn compendiados en la Tabla 2

que sigue
Tabla 1
Iratado con el bafio
A B
Componentes Procedimiento de termo~ | Procedimiento de fijacién
fijacidn con amoniaco

PES/CO | PES co{ w PES/CO co L
Produato se-
gun el Ejemplo-
1 g/1] 440 {430 {189 {325 440 250 325
D@metilolmela-
mina &1{ 103 {120 96 | 70 - - | -
Producto dg +)
condensacion - - -

g/l 2 2 2 2

PH del bafio
(ajustado con : ' :
NB.OH) 5,5 5,5 5’5 5,5 595 5)5 5,5
Rbsorcidn de ba
fio, % 73 80 80 66 73 17 68
Grado de fije-~ -
cién, % 75 81 81 68 88 55 69

+) Producto de condensacién a base de p-tercinonilfenol + 9 moles de
éxido de etileno

____\\\




Tiempo de combustidn ulterior (seg.)/Longitud de
laceracién (cm

Procedimiento de termofija- {Procedimiento de fijacidﬁ
Regigtencia & ¢ibn con améniaco
la 1lama
PES/CO |PES | cO | w PES/cO | cO | W
Después del” ’ '
lavado final | 0/12  [3/13,5]0/7 {0/4 | 0/11,5 {0/4,5 | 0/2
Despuds de 5 '
lavades (402C | - - |- {0/3 ~ - |oA,s
Después de 10
lavados (408C) - - - 9/1 - - 6/6
Después de 20 v
1avadog (608C) {0/10,5 | - |0/8 - 0/11,5 {0/5 -
Después de 40 :
lavados (602C) | 0/8,5 - {o/7 - 020 lo/s -
TABLA 2
! Tratadoe con el bafio
Compono'ntes (/1) B ¢ D E F
: [
PES (PES [CO |PEs; PES |PES } PES| PES | PES PES/CO
/co /0 /00 /co
Producto segt
el Ejemplo 440 432 189 { -} - - | - - -
Producto segin
el Ejemplo .3 - - | - |650] 685 | = - - -
Producto segin
el Ejemplo 4 - - | - - - {745 1780 - -
Producto segin .
el Ejemplo 5 - - - - - - - | 655 | 850 =
Producto segd




Tabla 2 (continuacidn)

Pratado con el bafio
Componentes B ¢ D B 7
(&/1)
PES/ | PES |CO (PES/| PES |PES/ |PES |PES/ | PES |PES/
CO/ co co co co
Dimetilolmelami - . : . . . .
na T 1103 120 196,5(96,5 | 120 ;96,5 1120 {72,5 | 120 |96,5
Producto de con
dengacién‘L) - - - - 0,51 = - - - -
Emulsidn de
aceite de sili-
cona-(al 40 %) 30 | - - | - - - - | - - -
pH del bafio
ajustado con ’ . . A . . . . .
NaOH) 5,5 15,5 5,5 {5,9 {5,6 {5,5 {5,515,5 15,5} 5,5
Absoreidn del
baflo (%) 70 {90 |sof75 {8075 {15i70 ] 10! 75
Grado de fija-
eidn 69 17518175 | 1866 { 73|68 1 60! 173
*) Véase la Tabla 1
. Tiempo de combustidn ulterior (sege) /
iz Longitud de laceracidén (cm)
Resis*be_h—
cla a la B c D B F
1lama
PES/ | PES | 0 |pES/ | DES| PES/|DES|PES/|PES  [PES/
| | ¢o ¢o ¢o ¢0
Tospubs 8ol | 0/11 113/12,5)0,75) 0/9,9 3/12{5 0/4| - l0/a1|6/14,5(0,20,5
nal .
Despuds de
20 lavadog . . .- .
(602 ¢): | 0/9,5} - - 10/9,9 =~ | oAl - loso] - l0,8,5
Bespués: de
?0 lavados i ..
602 C) 0/9,5% - - lok,q - o/1! - - - loA0




EIBIPLO 10
Se fulardean con 1os bafios de 1la Tabla 3
que sigue unos tejidbs de polidster/algoddn (PES/CO)
67:33 vy 50:50 ¥ luego se los trata como sgigue:
54 a) por el procedimiento de termofijacidn indicado
| en el Ejemplo 9, con lavado consgecutivo a 602
como el indicado en el Ejemplo 9
b) parcialmente por el procedimiento de fijacidén en
., himedo o de slmacenamiento en himedo: |
10y Después de fulardeo hasta 10 % de humedad
: resgidual, elmacenamiento durante 24 horas
hasta 502 C y a continuacidn enjuague en
frio con sgua y lavado durante 5 minutos

" en un baflo que contiene 4 g/1 de carbona-

15, t0 sédico y 1 g/1 de un producto de con-
densacidn & base de 1 mol de p-tercinonii-
fenol y 9 moles de 6xido de etileno; luego
enjuague y secado;

c) perciglmente, despuds del procedimiento de fija-

20, cién en mojado o de slmacenamiento en mojado s

Después de fulardeo; almacenamiento en moja~

do a 509C durante 24 horas y a continuacidn

enjuague como en b) y lavado.
. Los tejidos se lavan luego hagta 20 veces 5”6090
25, como en el Ejemplo 9 y a continuscidn se enséya 1la resis-
tencia 8 la llama por el método DIN 53 906 (tiempo de en=-
cendido, 6 segundos). Los tejidos no tratados se consumen.
_Los resultados estén compendiados en la Tabla 3

que sigue,



Componente g/1 |

Troatado con’

PES/CO 67 & 33

PES/30 50 1 50

I} II 1 III I II III

T T B N T T B
Produ@ﬁo segl
el Ejemplo 545 - - - 545 - -
Produgto segin
el qumplo 3 - 530 530 530 - 530 530
Di=trimetilol-
melamina 103 103 103 103 103
Eter dimetilico
de” trimetilol-
melamina (al 75
] b 153 - b ad 153 -
Enulsidn de
acelite de sill
cona (al 40 %) 35 35 35 35 35 35 35
pH del "bafio 5y 5 7 4,5 4,5 5,5 7 4,5
Absorcidn de
bafio, % 70 70 10 70 70 70 20
g de fésforo/
kg de tejido 57 57 57 57 57 57 57
g de nitrdége-
no/kg de tejido| 30 ‘ 30 30 30 30 30 30

Resigtencia o la llama:tiempo

de combustidn dlterior
(seg. )/Tongitud de laceracidn (ecm)

Después:dél la . : : “

vado final | 0/7,5 {0/7,5 |0/7,5 | 0/8,5 0/9,5 | 0/10 {0/10
Después-de 1 : ]

lavado of7T {0/5 | o/4 0/7 0/9 0/8 {0/7
Después:de 5

lavados 0/5 0/ 0/7 0/6 0/17 0/8 /17
Después de 20 .

lavados 1 0/23: 1 07 0/8 0/9.. ‘ Q/§ Q/R Q/B
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T : procedimiento de termofijacidn (a)

F : procedimientg de almacenamiento en himedo (b)

N : procedimiento de almacenamiento de mojado (c)

REIVINDICACIONES

Descrito el objeto del presente invento, se decla-~
ran nueves y de propia invencidn las siguientes reivindi-
caciones con prioridad de la solicitud de patentes suizas
nims. 13303 del 10.9.71 y del 26.7.72.

1. Procedimiento para la ignifugacién de mate-
riales de fibra orgénica, caracterizado por aplicarse
a estos materiales una preparacidn acuosa que contiene
a 10 menos .

1) un producto de condensacidn, soluble en agua,
a base de un compuesto de hidroximetil~fosfo-
nio y cianamida, el cual se¢ obtiene condensan-
do a ‘temperatura de 40 g 1200C 1 mol de un
compuesgto de tetrakis—(hidroximetil)-fosfonio
con 0,02 a 0,5 moles de cianamida; eventual-
mente en presencla de formaldehido o de un
agente donador de formaldehido y eventualmen-
te en presencia de un disolvente orgdnico inerte,
condensando eventualmente a continuacién a
temperaturas de 100 & 1502C y eterificando
eventualmente, por lo menos en parte, los
grupos h;droxilicos libres con un alcanol, &

10 menos, de 1 a 4 dtomos de carbono, y
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2) un compuesto polifuncional gue sea dis?inﬁo de
los productos de condensacidén segin 1),
v acabarse los materiales asi tratados, mediante el pro~
ceso de fijacidn por calor, por almacsnamisnto en himedo,

por almacenamiento en mojado o por medio de amoniaco,

2.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, ca-
racterizado por secarse los materiales tratados y some-

tdrgeles a un tratamiento térmico.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 2,

. caractorizado en que para la preparacidn del componente

1) la condensacidn se efectia a temperatura de TO a 110°C.

4.~ Procedimiento segin las reivindicaciones
2 6 3, caracterizado en que para la preparacidn del
componente 1) la condensacidn se efectia en presencia
a 10 menos de un hidrocarburo aromitico inerte, como

disolvents,

5.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 4,
caracterizado en que para la preparacidn del components

1) se emplea como disolvente a lo menos un xileno.

6.~ Procedimiento segin una de las reivindi-
caciones 2 a 5, caracterizado en que para la preparacidén

del componente 1) se condensan entre si ambos materia~

les de partida en la relacidn molar de 1.:0,1 a 1:0,3.

7.~ Procedimiento segin una de lag reivindica-
ciones 2 a 6, caracterizado en que pera la preparacidn
del componente 1) sc¢ emplea una sal o el hidrdxido de

tetrakis=-(hidroximetil )~fosfonio.



8. Procedimiento segin 1a reivindicecién 7,
caracterizado en que para la preparacién del componente

1) se emplea una sal de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio.

9, Procedimiento segin la reivindicacién 8,
5 caracterizado en gue para la preparteidn del componen-
te 1) se emplea un haluro de tetrakig-(hidroximetil)-

-fosfonio,

10. Procedimiento segin la reivindicacién 9,
caracterizado en que para la preparacién del componen-
10, te 1) se emplea el cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-

~fosfonio,

11. Procedimiento segin una de las reivindica-
! ciones 2 a 10, caracterizado en que para la preparacién

del componente 1) se eterifica con metanol,

15, 12, Procedimiento segin una de las reivindica-
clones 2 a 11; caracterizado en que para la preparacidn

del componente 1), terminade la reaccidn, se convierten

les sales de los productos de condensacidén en los hi-

dréxidos regpectivos.

20, 13+ Procedimiento segin la reivindicaciédn 2,
caracterizado por emplearse, en calidad dereompOnente

2), un compuesto de nitrdgeno polifuncional,

14, Procedimiento segun la reivindicacidn 13,
caracterizado por emplearse, en calidad de componente
25, 2), un formador de aminoplasto o un procondensado smino-

pldstico,

N
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15. Procedimiento segin la reivindicacién 14,

caracterizado por emplearse, en cglidad de componente

2), ung metilolursa o una metilolmelamina.

16, Procedimiento segin una de las reivindi-
caciones 2 a 15, caracterizado por ignifugarse material
de fibra a base de poliamidas, celulosa, celulosa=-po

liéster o poliédster.

17, Procedimiento segin la reivindicacién 16,
caracterizado por ignifugarse tejido de lana, de poli~

&ster o mixto de polidster—celulosa,

.18, Procedimiento segin una de las reivindica=
ciones 2 a 17, caracterizado por secarse el materigl de
fibra g temperaturas hasta 100eC y sometérsele a un

tratamiento térmico a temperatura superior a 100eC,

19, Procedimiento para la ignifugacién de ma-

teriales de fibra orgénicos.

Segin se describe y reivindica en la presente
memoria descriptiva que consta de 28 hojas foliadas ¥

escritas a miquina por una sola cara.

Firmado: JOSE L. Mo R
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