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por "PROCEDIMIENTO PARA LA IGNIFUGACION DE ATERIALES 
DE FIBRA ORGANICOS" a favor do la firma suiza CIBA-GEIGY AG, 
residente en BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Objeto de este invento es un procedimiento para 
la preparación de productos de condensación solubles 
en agua, a base do compuestos do hidroximetilfosfonio, 
caracterizado por condonsarse a temperatura de 40 a 120SC 

5 . (a) un mol de un compuesto de tetrakis-(hidroximotil)-fos-
fonio con (b) 0 ,02 a 0 ,2 moles, preferentemente 0,05 a 
0,15 molos de urea, y cventualmente en presencia de un 
disolvente orgánico inerte, y eterificarse eventualmente, 
por lo menos en parte, los grupos hidroxilicos libres 

1 0, con por lo menos un alcanol con do 1 a 4 átomos dé car­
bono y evontualmento transformarse las sales de los 
productos do condonsaciánen los hidr óxidos respectivos.
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La condensación se efectúa de preferencia a tem­
peratura de 70 a 110- C en medio aouoso. Sin embargo 
también es posible trabajar en un disolvente o mezcla 
de disolventes orgánicos inertes. Son aptos para ello 
sobre todo los hidrocarburos aromáticos, como por ejem­
plo, el tolueno, el benceno o una mezcla de ellos.

Es posible asimismo efectuar la condensación en 
ausencia de disolvente orgánico inerte5 por ejemplo, 
sirviéndose como disolvente del producto de condensa­
ción ya preparado o condensado en fusión.

De conveniencia se procede calentando a punto de 
ebullición el compuesto de tetrakis-(hidroximetil)-fos- 
fonio, que ordinariamente se halla en forma de solución 
acuosa, junto con el componente (b), eventualmente en 
un disolvente, y destilando el agua. En calidad de com­
puesto de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio entran en 
cuenta sobre todo las sales y el hidróxido.

Son sales apropiadas de tetrakis(hidroximetil) 
-fosfonio, por ejemplo, el formiato, el acetato, el fos­
fato o el sulfato o los haluros, como por ejemplo, el 
bromuro o en especial el cloruro. El cloruro de tetra­
o s —(hidroximetil)—fosfonio se designa en lo que sigue 
como THPC.

Siempre que se emplee como producto de partida 
el hidróxido de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio (THPOH), 
es conveniente preparar éste de antemano mediante neu­
tralización en solución acuosa con una base (por ejem­
plo, hidróxido sódico), a partir de una sal respectiva 
(por ejemplo, THPC), y deshidratación consecutiva.
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La eterificación que eventualmente se realiza del 

producto de condensación que contiene todavía grupos hidro 
xílicos libres se lleva a cabo, por ejemplo, con n-butanol 
R-propanol, etanol o, en particular metanol. Se atáa 
entonces de preferencia en medio ácido.

Los catalizadores ácidos que eventualmente se 
emplean en la condensación son de preferencia sales 
de acción ácida (ácidos de Lewis), como cloruro de mag­
nesio, cloruro de hierro trivalente, nitrato de cinc o 
trifluoruro de boro/ áter distílico. El empleo simul­
táneo de estos catalizadores es recomendable particu­
larmente para la condensación con THPOH.

Terminada la condensación y eventual eterifica- 
ción, las sales de los productos de la condensación 
pueden tambión ser transformadas, totalmente o en par­
te, en los hidróxidos respectivos, lo cual se realiza 
normalmente por adición de bases fuertes, como hidróxi­
dos alcalinos o alcalinotárreos (por ejemplo, hidróxi- 
do sódico, hidróxido potásico o hidróxido cálcico) o 
tambión carbonato sódico. La cantidad de base se ajus­
ta entonces convenientemente de modo que el pH de la 
mezcla sea de 5 a 8 aproximadamente. Esta transforma­
ción se lleva a cabo de conveniencia en el baño de apli­
cación.

Huchas veces los productos finales presentan un 
olor ingrato, causado por compuestos de fósforo triva­
lente volátiles, de peso molecular bajo (por ejemplo, 
fosfinas, como la trihidroximetilfosfina). Este olor 
puede eliminarse mediante un tratamiento oxidativo pos-
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terior Ael producto de la condensación; por ejemplo, 
mediante introducción de aire u oxígeno en la mezcla 
reaccional o mediante adición de oxidantes (como per­
óxido de hidrógeno o persulfato potásico).

Los productos de esta condensación se utilizan 
para ignifugar el material de fibra orgánico, particu­
larmente los góneros textiles. Se procede conveniente­
mente aplicando a estos materiales una preparación acuo­
sa que contenga a lo menos:

1 ) un producto de condensación del tipo que se ha 
indicado y

2 ) un compuesto polifuncional que sea distinto de 
los productos de condensación segán 1 ),

y acabando los materiales así tratados, mediante el pro­
ceso de fijación por almacenamiento en hámedo, por almace­

namiento en mojado, o en especial por amoniaco, o de prefe­
rencia mediante el procedimiento de fijs,ción tórmica.

El compuesto 2) está constituido preferentemen­
te por epóxidos polifuncionales o, sobre todo, por com­
puestos de nitrógeno polifuncionales. En concepto de 
epóxidos entran en cuenta sobre todo los epóxidos, lí­
quidos a la temperatura dol ambiente y con dos grupos 
epoxídicos a lo menos, que se derivan preferentemente 
de fenoles polivalentes. Compuestos de nitrógeno poli- 
funcionales son, por ejemplo, las polialquilenpoliami— 
ñas o en particular, los formadores de aminoplasto o 
los precondonsados aminoplásticos. Se prefieren estos 
áltimos.
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Por formadores de aminoplasto se entienden los 

compuestos de nitrógeno metilolables? y por preconden- 
sados aminoplágticos, los productos de adición de for- 
maldehido a compuestos de nitrógeno metilolables. En 
concepto de formadores de aminoplasto y respectivamente 
de compuestos de nitrógeno metilolables cabe reseñar: 

las 1,3,5-aminotriacinas, como las melaminas 
N-substituídas, por ejemplo N-butilmelamina, 
N-trihalogenmetilmelamihas, triazonas y asimismo 
amelina? y guamaminas, por ejemplo benzoguanami- 
nas, acetoguanaminas o tambión diguanaminas. 
Entran además en cuenta: la cianamida, la acrila- 

mida, las alquil- o aril-ureas y -tioureas, las alqui­
len-ureas o -diureas, por ejemplo urea, tiourea, uronas, 
etilenurea, propilenurea, aoetilendiurea o en particular 
la 4,5-dihidroxiimidazolidona-2 y sus derivados (por 
ejemplo, la 4,5-dihidroxiimidazolidona-2 substituida 
en posición 4 junto al grupo hidroxílico con el radical 
-CHgCHgCO-NH-CHgOH). Se emplean con preferencia los 
compuestos motilólicos de una urea, una etilenurea o 
en especial de la melamina, De los productos de la má­
xima metilolación resultan por lo general productos va­
liosos, pero óstos se obtienen tambión de productos de 
metilolación baja, por ejemplo metilolmelaminas eterifi­
cadas o no eterificadas, como la di- o tri-metilolmela- 
mina, o bien sus óteres correspondientes. En calidad 
de precondensados aminoplásticos son aptos tanto los 
aminoplastos precondensados predominantemente monomole- 
culares como los más altos.



Tambión los iteres de estos precondensados amino- 
plásticos pueden emplearse junto con los productos de - 
la reacción* Son ventajosos, por ejemplo, los iteres 
de alcandés (como el metanol, el etanol, el n-propanol, 
el isopropanol y el n-butanol) o los pentanoles. Sin 
embargo, conviene que estos precondensados aminoplásti- 
eos sean solubles en agua, como, por ejemplo, el óter 
dimetílico de pentametilolmelamina o el óter dimetílico 
de trimetiiolmelamina.

Los materiales de fibra orgánicos pasibles de 
este apresto ignífugo son, por ejemplo, la madera, el 
papel, las pieles, los cueros o, preferentemente, los 
góneros textiles. En particular se ignifugan así mate­
riales fibrosos de poliamidas, de celulosa, de celulo- 
sa-polióster o do polióster, y se prefieren los tejidos 
de lana, de polióster o do mezcla de polióster-celulosa 
en los que la proporción de polióster respecto a la pro­
porción de celulosa está en la relación de 1 :4  a 2:1 . 
Entran pues tambión en consideración, por ejemplo los 
tejidos mixtos de polióster-celulosa llamados de 20/80, 
26/74, 50/50 ó 67/33.

La celulosa o la porción de celulosa del material 
de fibra procede, por ejemplo, del lino, del algodón, 
de la seda artificial o de la lana celulósica. Además

de las mezclas de fibra de polióster-celulosa, entran 
tambión en cuenta las mezclas de fibra de celulosa con 
poliamidas naturales o sintóticas. Sobre todo pueden 
hacerse bien ignífugos con estos productos de condensa-
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cidn los materiales de fibra de lana..
Las preparaciones acuosas para la ignifugación 

de los materiales de fibra orgánicos contienen normal­
mente de 200 a 600 g por litro, y preferentemente de 
350 a 450 & por litro, del componente 1 ) y de 20 a 200 

g por litro, y preferentemente de 40 a 120 g por litro, 
del componente 2). Las preparaciones presentan la ma­
yoría de las vocos pH ácido hasta neutro o ligeramente 
alcalino.

Las preparaciones para la ignifugación pueden 
contener todavía, eventualmente, otros suplementos.
Para lograr mayor depositación de substancia en los te­
jidos es ventajosa, por ejemplo, la adición de 0 ,1 a 
0 ,5 por mil de un polietilenglicol de peso molecular 
alto. Además, pueden añadirse a las preparaciones los 
plastificantes usuales; por ejemplo, una emulsión acuo­
sa de polietileno o de aceite de silicona.

Para mejorar la resistencia mecánica de las fi­
bras pueden agregarse tambión a las preparaciones copo- 
limerizados idóneos; por ejemplo, oopolimerizados de 
n-mctilolacilamida o asimismo oopolimerizados cationac- 
tivos. Ventajosas son aquí, por ejemplo, las emulsio- 
nes acuosas de oopolimerizados a baso de

a) 0,25 a 10% de una sal alcalinotórrea de un ácido
monocarboxílico insaturado alfa, beta- 
etilónicamente,

b) 0,25 a 30% de una N-metilolamida o un Óter
N-motilolamídico de un ácido mono- 
o ü-carboxílioa insaturado alfa, be-



ta-et iónicamente y
o) 99^5 a 60%a lo menos de otro compuesto copoli- 

merizable.
Estos copolimerizados y su preparación son cono­

cidos, Con el empleo simultáneo de un copolimerizado 
de este tipo puede influenciarse favorablemente en la 
resistencia a la laceración y la resistencia al frote 
del material de fibra tratado.

Si se añade todavía a la preparación un polime- 
rizado del tipo que se ha expuesto, es ventajoso que la 
adición se efectáe en cantidades pequeñas; por ejemplo, 
de 1 a 10 % respecto a la cantidad del producto de con­
densación. Lo mismo cabe decir de un eventual plasti- 
ficante, para el que las cantidades respectivas pueden 
ser igualmente de 1 a 10 %.

Tambión es posible (aunque la mayoría do las ve­
ces no resulta necesaria) la adición de catalizadores 
del endurecimiento, como, por ejemplo, cloruro amónico, 
dihidroortofosfato amónico, ácido fosfórico, cloruro 
magnósico, nitrato do cinc, etc.

El pH de las preparaciones es normalmente de 2 
a 7,5 (preferentemente, de. 4 a 7) y se ajusta de la ma­
nera ordinaria, por adición de bases o respectivamente 
de ácidos.

Asimismo puede ser ventajosa la adición de subs­
tancias amortiguadoras; por ejemplo, NaHCO^ , fosfato 
di- y tri-sódico o trietanolamina.

Para mejorar la solidez de los aprestos ignífu­
gos y proporcionar un tacto suave, puedo ser ventajoso
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agregar a las preparaciones acuosas parafinas halogena- 
das en combinación con un compuesto de haluro de poli- 
vinilo.

La aplicación do las preparaciones a los materia­
les de fibra so cfoctáa de la manera ya conocida. Pre­
ferentemente se actáa con gónero en piezas y se impreg­
nan óstas en un fular que se ha cargado con la prepara­
ción a la temperatura del ambiento.

En el procedimiento de fijación tórmico, que es 
el preferido, el material de fibra así impregnado debe 
ahora secarse y someterse a un tratamiento por calor,
De conveniencia so seca a temperatura de 1003 C a lo 
sumo. Luego se somete el material a un tratamiento tór­
mico a temperaturas superiores a 1003 c (por ejemplo, de 
100 a 2003 C, y preferentemente de 120 a 1803 C), cuya 
duración puede sor tanto más breve cuanto más alta sea 
la temperatura. La duración de este calentamiento ós, 
por ejemplo, de 30 segundos a 10 minutos.

Sin embargo tambión es posible trabajar segán 
el procedimiento llamado de fijación con amoniaco o ade­
más tambión con el procedimiento de fijación en hámedo 
o en mojado.

Si se actiía por el procedimiento de fijación en 
hiimedo, se seca primeramente el tejido hasta una hume­
dad residual de un 5 a 20 % y luego se le guarda de 12 

a 48 horas a temperatura de unos 40 a 603 c, se le en­
juaga, se le lava y se le seca. En el procedimiento 
de fijación en mojado se procede de modo semejante, con 
la diferencia de que el material de fibra se guarda com-
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pletamente mojado. En el procedimiento de fijación con 
amoniaco el material de fibra tratado, todavía en esta­
do hdmedo, se gasifica, de preferencia se enjuaga en 
una solución de amoniaco y a continuación se seca.

Cuando el medio de reacción es fuertemente ácido, 
puede ser conveniente un lavado final con un agente acep- 
tor de ácido (preferentemente, con solución acuosa de 
carbonato sódico).

Los porcentajes y las partes, en los ejemplos 
que siguen, son partes en peso y respectivamente porcen­
tajes en peso. Las partes en volumen se refieren a las 
partes en peso como el mililitro al gramo.

Ejemplo 1

En un recipiente agitador de 500 partes en volu­
men de capacidad, provisto de termómetro y refrigerador 
de reflujo, se tratan durante 2 horas a 100 - 1102 C de 
temperatura interior, 244 partes de una solución al 78% 
de THPC ( 1 mol) y 7,5 partes de urea (0,125 moles).

El producto de reacción se presenta como solución 
clara, que oontiene 77 % de producto de condensación.
El espectro infrarrojo de este producto muestra las ban­
das siguientes:
Banda ancha alrededor áe 3240 cm *** fuerte -

- Banda aguda o !t 2910 ! ! débil
25. Espaldón ancho t< ! ! 2850 ! ! medianamente

fuerte
Banda ancha 0 t ! 2610 ! ! medianamente

fuerte
Espaldón ancho H !! 2450 n débil
Espaldón ancho tt ! ! 2350 M débil
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Banda aguda alrededor de 2070 cm*-** mediana
Banda ancha tt ! ! 1650 tt medianamente

fuerte
tt tt ! ! tt 1550 tt mediana
"  tt ! ! tt 1410 tt mediana

Banda aguda tt tt 1295 ¡t débil
Banda ancha tt tt 126o tt t !

! t  tt tt t : 1190 tt medianamente
débil

Espaldón ancho tt tt 1100 ! ! débil
Banda aguda tt tt 1035 tt fuerte
E s p a l d ó n  a g u d o tt tt 910 t : medianamente

fuerte
" ancho tt ! t 880 tt mediano

15,

20.

25.

Ejemplo 2
En un recipiente agitador de 500 partes en volu­

men de capacidad, provisto de termómetro y refrigerador 
de reflujo, se condensan en la masa fundida durante dos 
horas a una temperatura interior de 100 - 1203 c, 170,5 
partes (1 mol) de THPC cristalizado, exento de agua y 
7t5 partes de urea (0,125 moles). Tras el enfriado se 
obtiene 195 partes de u# producto de condensación blan­
co, pastoso.

El espectro infrarrojo de este producto presen­
ta las bandas siguientes:
Banda ancha alrededor de 3 2 4 0

- 1cm fuerte
" aguda t ! !! 2 9 2 0 tt débil

Espaldón ancho tt tt 3 8 5 0 tt medianamente
fuerte

Banda ancha tt tt 2 6 2 0 tt mediana
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Espaldón ancho alrededor de
"  "  tt  tt

Banda aguda " "

3460
2350
2070

cm 1

medianamente
débil

Banda ancha tt t! 1640 " medianamente
fuerte

tt tt H !! 1550 " medianamente
débil

t !  !! tt tt 1410 " mediana
" aguda tt !! 1300 " débil
tt tt !! !! Í260 " tt

" ancha tt !! 1195 " medianamente
débil

" aguda !! tt 1040 " " fuerte
Espaldón agudo tt tt 920 " mediano
Banda ancha tt t ! 880 " medianamente

débil

Ejemplo 3
En un recipiente agitador de 1000 partes en volu­

men de capacidad, provisto de separador de agua y termó­
metro, se calientan hasta el punto de ebullición, con 
agitación rápida, 488 partes de una solución acuosa de 
THPC al 78 % (2 moles), 2 ,4 partes de urea (0,04 moles) 
y 400 partes de tolueno. Al punto de ebullición de 913 C 
empieza el desprendimiento azeotrópico del agua de la 
solución acuosa de THPC, asi como del agua formada me­

diante la condensación (en total 108,5 partes de agua)^ 
Después de la exclusión de esta dosis de agua la tempe­
ratura de ebullición es de 1O7S C, sin que sin embargo 
se forme otra agua. Se enfría a 903 c, se disuelve el 

producto mediante adición de 200 partes de agua y se se—
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para por succión la mayor parto dol xileno. Se evapo­
ra completamente la solución acuosa, en vacío y a 703 c.

Se obtienen 384 partes de un producto de conden­
sación rojizo, parcialmente cristalino.

5< El espectro infrarrojo de este producto muestra
las bandas siguientes:
Banda ancha alrededor de 3240 -1cm fuerte

" aguda !! " 2920 t! dóbil
Espaldón ancho !! " 3240 t! mediano

1 0. Banda ancha tt " 3620 tt mediano
Espaldón ancho M " 2470 tt dóbil

o  tt t t " 2350 tt dóbil
Banda aguda tt " 2070 tt medianamente dóbil

" ancha :: " 1630 tt medianamente fuerte
15, tt tt tt " 1550 tt dóbil

tt  n tt " 1410 t! mediana
" aguda tt " 1395 tt dóbil
" ancha tt " 1195 tt dóbil
" aguda t : " 1040 tt fuerte

20. Espaldón agudo tt " 930 t! mediano
Espaldón ancho 1! " 375 !! medianamente dóbil

Ejemplo 4
En un recipiente agitador de 500 partes en volu­

men de capacidad, provisto de termómetro y refrigerador 
de reflujo, se neutralizan a un pH de 7,2, 244 partes 
de una solución acuosa al 78 % de TUPO (1 mol) con 59 
partes de solución acuosa al 30% de hidróxido sódico y 
a continuación se adicionan 12 partes (0 ,2 moles) do
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urea. Luego se condensa durante 2 horas a 100-105s C 
do temperatura interior. A continuación el,agua se eli­
mina a 603 c en vacío.

So obtienen 184 partes de un producto do conden­
sación viscoso, que contieno 25,5 partes de NaCl.

El espectro infrarrojo de este producto muestra 
las bandas siguientes:
Banda ancha alrededor do 3240 -*1cm fuerte
Banda aguda t ! !! 2910 tt dóbil
Espaldón ancho H !! 2850 tt mediano
Banda ancha tt tt 2630 tt mediana
Espaldón ancho tt tt 2350 tt dóbil
Banda aguda t! tt 2080 tt medianamente

dóbil
" ancha !! tt 1600 tt medianamente

fuerte
t !  tt !! !! 1500 tt medianamente

dóbil
t !  tt tt !! 1400 tt Medianamente

dóbil
" aguda tt tt 1390 tt dóbil
" ancha t ! t! 1150 tt dóbil
!! !! tt tt 1040 !! mediana
tt <! tt tt 390 tt mediana

Espaldón ancho t ! t! 740 tt dóbil

Ejemplo 5
En un rocipiente agitador do 500 partos en volu­

men do capacidad, provisto de rofrigorador do reflujo 
y termómetro, se tratan 192 partes del producto de con­
densación obtenido en el ejemplo 3 disueltas en 80 par-
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tes de motanol, con 0,1 partes de HC1 acuoso concentrado 
y se eterifioa durante 30 minutos a la temperatura de 
reflujo ( 65-668 C). El motanol en exceso se elimina 
a continuación en vacío y a 50B C.

5. Se obtienen 219 partos do un producto rojizo pas­
toso.

El espectro infrarrojo do este producto muestra 
las bandas siguientes:
Banda ancha alrededor de 3240 fuerte

1 0. " aguda a " 2920 H dóbil
Espaldón ancho :t " 2850 !! mediano

tt  tt H " 2620 U medianamente dóbil
tt t) t! " 2350 n dóbil

Banda aguda !! " 2070 !! dóbil
15. " ancha M " 1630 !! mediana

i) tt t! " 1540 dóbil
tt  tt M " 1410 H mediana
" aguda H " 1395 !! dóbil
" ancha :? " 1190 !! dóbil

20. " aguda H " 1040 !! fuerte
Espaldón agudo !t " 915 :t mediano

" ancho í! " 830 !! medianamonto dóbil

Ejemplo 6

Se fulardea con los baños de la tabla 1 que sigue, 
tejido mixto do polioster/algodón (PES/CO) 67/33, so soca a 
temperatura do 80 a 100^0 y a continuación se endurece du­
rante 5 minutos a 1508C.

El tejido so lava luego durante 5 minutos a 60SC en un



baño, que contieno por litro 5 cc do superóxido de hidrogeno 
(al 35%), 3 g de solución do hidróxido sódico (al 30%) y 1 g 
de una solución acuosa al 25^ de un producto de condensación 
a base de 1 mol p-tercinonilfenol y 9 moles de óxido de etile- 
no. A continuación se enjuaga y seca. El grado do fijación 
da la dosis de producto presente sobre el material de fibra 
dospuós del lavado final (calculado sobre la dosis original­
mente absorbida.

El tejido se lava luego hasta 40 veces durante 45 minu­
tos y a una temperatura do 60BC en una lavadora domestica, en 
un baño que contiene 4 g/litro de un detergente domóstico 
(lavado SNV 158861).

Las diversas muestras de tejido so someten luego a ensa­
yo do la resistencia a la llama (prueba vertical DIN 53906; 
tiempo de encendido, 6 segundos).

Los resultados están compendiados en la tabla 1 que si-
guo.

Tabla 1

Componentes (g/l) no tratato t tratado con baño 
A

producto sogán el
ojemplo 1 715
dimetilolmelamina 96,5
pH del baño (ajus-
tado con NaOH) 5,5
absorción do baño
(%) 75
^rado do fijación

i 54
resistencia a la 
llama 1 tiempo de combustión ul­

terior (Seg.)/longitud 
¡ de laceración (cm)



- 1 7 -

Tabla 1 (continuación)
Componentes (g/l) no tratado tratado con baño

A

después del lava­
do final 0 / 1 2

después de 20 la­
vados (6030) 0 / 1 2

después do 40 la­
vados (603 0) consumidos

3 / 1 0

Ejemplo 7
10. Se fulardca con los baños do la tabla 2 que sigue teji­

dos de poliéstcr/algodón (PES/CO) 67:33 y 50:50, de sarga de 
algodón (00) y da gabardina de lana (W), se soca a temperatu­
ra de 80 a 1003C y a continuación se endurece durante 5 minu­
tos a 150SC. (Procedimiento de termofijación). Además del pro- 

15. codimionto de termofijación, se puede emplear también el pro­
cedimiento do fijación con amoniaco. El tejido fulardeado-se 
seca a 8030 (no por completo) se gasifica durante 5 minutos 
con amoníaco, se fulardea luego en un baño, que contiene por 
litro 300 cc de una solución acuosa de amoniaco al 24% y, des- 

20. puós de un tiempo de permanencia al aire do 5 minutos, se se­
ca a unos 80SC.

El tejido do lana se lava durante 5 minutos a 4030 en un 
baño que contieno por litro 4 g de carbonato sódico y 1 g de 
una solución acuosa al 25% do un producto de condensación a 

25. base de 1 mol de p-tercinonilfenol y 9 molos de óxido de eti- 
lcno. A continuación so enjuaga y so seca.

; El tejido de poliostcr-algodón y el do algodón se levan
durante 5 minutos a 6090 y respectivamente durante 5 minutos 
a 95SQ con un baño que contiene por litro 5 cc do superoxido



-  18

de hidrógeno (al 35%), 3 g de solución de hidróxido sódico 
(al 30%) y 1 g de una solución acuosa al 25% de un producto 
de condensación a "base do 1 mol de p-tercinonilfenol y 9 moles 
de óxido de etileno. A continuación se enjuaga y se seca.

5. Los tejidos se lavan luego hasta 20 veces durante 45 mi-
; ñutos y a temperaturas de 403C, 60BC ó 95^0 en una lavadora 

domestica, en un baño que contiene 4 g/litro de un detergente 
domestico (lavado SNV-198861).

Los diversos tejidos se someten luego a ensayo de la re- 
10. sistencia a la llama (prueba vertical DIN 53906$ tiempo de en­

cendido, 6 segundos). Los tejidos no tratados se consumen.
El grado do fijación da la dosis dol agente ignífugo des- 

puós del lavado final en tanto por ciento do la absorción pri­
mitiva.

15. Los resultados están compendiados en la tabla 2 que si­
gue ,
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Descrito el objeto del presente invento se declaman 
nuevas y de propia invención las siguientes reivindicaciones 
con prioridad de la solicitud de patentes suizas núms.
13305/71 del 10.9.71 y del 26.7 .7 2.

1 . - Procedimiento para la ignifugación de materia­
les de fibra orgánicos, caracterizado por aplicarse a estos 
materiales una preparación acuosa, que contiene por lo menos

1) un producto de condensación, soluble en agua, 
a base de un compuesto de hidroximetil-fosfo- 
nio y urea, el cual se obtiene condensando a 
temperatura de 40 a 12030 un mol de un com­
puesto de tetrakis-(hidroxlmetil)-fosfonio 
con 0 ,02 a 0 ,2 moles de ureay eventualmente 
en presencia de un disolvente orgánico iner­
te y eterificando eventualmente, por lo me­
nos en parte, los grupos hidroxilicos libres 
con un alcanol, a lo menos, de 1 a 4 átomos 
de carbono, y

2) un compuesto polifuncional, que sea distinto 
de los productos según (l),

y acabarse los materiales asi tratados, según el procedimien­
to de fijación por almacenamiento en húmedo, por almacenamien­
to en mojado, por medio de amoniaco o por calor.

2 . - Procedimiento, según la reivindicación 1 , ca­
racterizado por secarse el material tratado y sometérselo a 
un tratamiento térmico.

3. - Procedimiento, según la reivindicación 2, carac­
terizado en que para la preparación del componente (1) la
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15.
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25?

condensación so efectúa a temperatura de 70 a 110SC.
4. - Procedimiento, scgdh las reivindicaciones 2 

ó 3, caracterizado en que para la preparación del compo­
nente (l) la condensación se efectúa en presencia a lo me­
nos de un hidrocarburo aromático inerte, como disolvente.

5. - Procedimiento, segán la reivindicación 4, ca­
racterizado on que para la preparación del componente (l) 
so emplea benceno o tolueno como disolvente.

6 . - Procedimiento, sogóh una do las reivindicacio­
nes 2 a 5, caracterizado on que para la preparación del com­
ponente (1 ) so condensan entre sí ambos materiales de 
partida en una relación molar de 1:0,05 a 1:0,15.

7. - Procedimiento, segán una de las reivindicacio­
nes 2 a 6 caracterizado en que para la preparación del com­
ponente (l) so emplea una sal o el hidróxido do totrakis- 
(hidroximctil)-fosfonio.

8 . - Procedimiento, segán la reivindicación 6 , ca­
racterizado en que para la preparación del componente (1 ) 
se emplea una sal de tetrakis-(hidroximotil)-fosfonio.

9. - Procedimiento, segán la reivindicación 8 , ca­
racterizado en que para la preparación del componente (l) 
se emplea un haluro do totrakis-(hidroximetil)-fosfonio.

10. - Procedimiento, segóh la reivindicación 9, ca­
racterizado en que para la preparación del componente (1 ) se 
emplea el cloruro do tctrakis-(hidroximctil)-fosfonio.

11. - Procedimiento, segán una do las reivindicacio­
nes 2 a 10, caracterizado on que para la preparación del 
componente (1 ) so eterifica los productos de condensación 
con motanol.
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12. - Procedimiento, aegda una de las reivindicacio­
nes 2 a 1 1, caracterizado en que para la preparación del 
componente (1 ), terminada la reacción, se convierten las 
sales de los productos de condensación en los hidróxidos 
correspondientes.

13. - Procedimiento, según la reivindicación 2, 
caracterizado por emplearse, en calidad de componente (2 ) 
un compuesto de nitrógeno polifuncional.

14. - Procedimiento, según la reivindicación 13, 
caracterizado por emplearse, en calidad do componente (2), 
un formador de aminoplasto o un precondensado aminoplás- 
tico.

15. - Procedimiento, según la reivindicación 14, 
caracterizado por emploarse, en calidad de componente (2), 
una metilolmelamina eventualmento eterificada.

16. - Procedimiento, según una de las reivindica­
ciones 2 a 5, caracterizado por ignifugarse material de fi­
bra a base do poliamida, celulosa, celulosa-poliester o po- 
liester.

17. - Procodimionto, según la reivindicación 16, 
caracterizado por ignifugarse tejido do lana, de polioster 
o mixto do polioster-colulosa.

18. - Procedimiento, según una do las reivindica­
ciones 1 a 17, caracterizado por socarse el material do fi­
bra a temperaturas hasta 100SC y sometérselo a un trata­
miento tórmico a temperatura superior a 1003 C/.

19. - Procodimionto para la ignifugación do ma­
teriales do fibra orgánicos.



" '  406514
Sogán se describo y reivindica en la presen­

to memoria descriptiva que consta de 23 hojas foliadas 
y escritas a máquina por una sola cara.

Madrid, a 9 do Scptiombro do 1972.
p.a.
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