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MEMORIA DESCRIPTIVA

Objeto de este invento es un procedimiento

para la preparacion de productos de policondensacién a

bage de compuestos de hidroximefilfosfonio ¥y una aming,

caracterizadp por condensarse a temperatura de 100 a 1502
Be ¢, (a) un mol de un compuesto de tetrakis-(hidroximetil)-

fosfonio con 0,02 2 0,5 moles (preferentemente, 0,02 g

0;3 moles) de una amina; eventualmente en presencia de

un disolvente orgdnico inerte, eterificarse eventualmente;

por 10 menos en parte, los grupos hidroxilicos libres con

10, un alcanol, a 10 menos de 1 a 4 dtomos de carbono y even—
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tualmente transformarse las sales de los productos de po-
licondensacién en los hidrdéxidos respectivos. .

La'condensacién se efectia de preferencia & tem—
peratura de 1;0 a 1402 C y en un disolvente orgdnico iner-
te 0 une nezcla de disolventes. Son gptos para ello sow-
bre todo lgs hidro9arburos arométicos, como, por ejemplo,
el tolueno, orto-, meta—~ 0 para-xileno o una mezcla de
ellos, o tambidn las mezclas de xileno-tolueno, xileno-
~benceno o xileno=~decahidronaftalina.

. BEs posible asimismo efectusr la condensacidn en
ausencia de disolvente orgénico inerte; por ejemplo, sir-
viéndose como disolvente del producto de policondensacidn
ya preparado o condensado en fusidn.

De conveniencia se procede calentando a punto
de ebullicién el compuesto de tetrakis-(hidroximetil)-fos
fonio, que ordinariamente se halle en forma de solucién
acuosa, junto con el componente (b), oventualmente en un
disolvente, y destilando el agua. Ademés puede trabajar-
se continuamente o en forma de fases, es decir, calentar
imediatamente o la temperature necesaria o reunir primero
los componentes (a) y (b) = temperature ambiente, por
ejemplo 15 a 252 C y calentar luego a 100 ~ 1502 C, En
calidad de compuesto de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio
entran en cuenta sobre todo las seles y el hidrdxido.

Sales de %9trakis-(hidr9ximetil)nfosfonio apropig
das son; por ejemplo, el formiato, el acetato, el fosfato o

el sulfato y los haluros, como por sejemplo el bromuro 0 en
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fosfomio se designa en Lo que sigue como THPC,

Siempre que sc emplee como producto de partida‘
ol hidréxido de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio (THPOH),
es convenicnte preparar éste de antemano mediante newtra-
lizacidn en solgcidn acuosa con una bhase (por ejemplo, hi-
dréxido sé@ieo), o partir de wno sal respectiva (por ejems-
plo, THEC), y deshidratacidn consceutiva.

‘Se emplean ventajosamente, en calidad de compo =
nente (b), amines primarias alifdticas, especialmente al-
quilaminas con 22 dtomos a lo sumo en el radical de alqui-
lo.

Tas di- y poliaminasg con por 1lo menos un grupo
amino primerio en la moléculg o lag aminas primarias, que
contiencn, como, por ejemplo, radicales de alquenilo; de
hidroxislquilo o de halogepoalquilo.

Ie eterificacidn, que cventualmente se realiza
del producto de condensacidn que conticne todavia grupos
hidroxflicos libres sc lleva a ccbo, por ejemplo, con n~bu
tanol; n—proPanol; etanol o; on particular motanol. Sec ace
tda ontoncos de prefercncia en medio deido.

Los catalizadores deidos que oventualmento se
omploan en la condensacidn aon do proforoncia salos do.ac~
cién deida (deidos de Tewis), como cloruro de magnosio,clg
ruro de hierro trivalente, nitrato de cinc o trifluoruro
do boro/étor diotilico. EL cmploo do ostos catalizadoros
o8 rocomendable particularmente para lo eutocondensacidn
do QHPOH y al condensar por deobajo do 1208C.

Torminada la condensacidn y la ovontual otecrifi-
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cacidn, las sales de los productos do la condensacléu puse

don ‘tambidn sor trensformadas, %totalmente o en parte, en
los hidréxidos respectivos; }o cual se realiza normalmente
por adicién de bases fuertes, como hidréxidos alcalinos o
alcalinotérroos (por ojomplo; hidréxido sédico; hidréxido
potdsico o hidrdéxido cdlcico) o tambidn carbonato sédico.
Le cantldad do base se ajusta entonces convenientementc de
modo que ¢l pH de la mozcla sea dc 5 a 8 aproximadamen%e;
Este transformacidn se lleva a cabo de convenicneia en el
bafio de aplicacidn,

Muchas voces log productos finalcs prosontan un
olor ingrato; causados por compucstos do fésforo trivulon—l
e voldtiles, do peso molecular bajo (por ejemplo fosfinas,
como la hidroximetilfosfina). Este olor puede oliminarse
mediante un tratamiento oxidétivo posterior del producto
de la condensacidn; por ejemplo, medieante introduccidn de
aire u oxfgeno en la mezcla reaccional o mediante adicidn
de oxidantes; (como por ejemplo; peréxido de hidrégeno o
persulfato potdsico).

Los productos de esta condensacién se utilizan
pars ignifugar ol material de fibra orgdnico, particulare
nente los géneros textiles. Se procede convenientemente
aplicando a estos materiales wa preparacidn acuosa que
contenga a lo menos 3
1) un producto de condensacién del tipo que se ha indi-

cado y
2) un compucsto polifuncionél que sea.distinto de los
productos de condensacidn segin 1),

modiante el proceso de fijacidn por almacenamiento en hi-
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medo, por almacenamdento en mojado; sobre todo fijapiéh con
amonfaco, 0 en especial proceso do £ijacibn térmica,

EL componente 2) esté constituido preferentemente '
por epdéxidos polifuncionales o, sobre todo, por compuestos .
de nitrégeno polifuncionales. En ol cogoepto de epdxidos en=
tran en cucnte sobre todo los epdxides, liquidos a la tempe—
ratura del ambiente y con dos grupos epoxidicos a lo menos;
que se derivan prefercntemente de fenoles polivalentes. Com
puestos de nitrdgeno pol;funoionales son; por e¢jemplo, las
polialquilenpoliaminas o, en partioular, los formadores de
eminoplasto o los precondensados aminopldsticos. Se prefie~
ren estos Wltimos.

Por formadorcs de aminoplagto se entienden los
compuestos de nitrdgeno metilolables; y por precondensados
aminopléstioos; los productos de adicidn de formaldehido a
compuestos de nitrdgeno metilolables, En concepto de forma-
dores de aminoplasto y respeotiva@ente de compuestos de ni~
trégeno metilolables cabe resofiars

Lag l,3,5-am@notriazinas, como las melamipas N
substlituldas, por ojemplo Nfbutilmolamina,

N-trihalogonomotilmolamings, triozonas y asimig
mo ammelina; y guanaminas, por ojemplo benzogug
naminas; acotoguonominas o tpmbién diguana@inas.

Entron adémds on cuontas la cionamida, la acrila-
da, las alquil- o aril—uvepw ¥y -#1ogrous, 1gs alquilen-groua
o-diurcas po? ojomplo urcan, tiourca, uronas, etilgnurea,
propilonurea, acctilendiurca o on particular 1g 4,5—@ihidrg
xiimidazolidona~2 y sus derivados (por ejomplo, la 4,5-di-
hidroxiimidazolidonn~2 substitulda on posicidn 4 junto al
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grupo hidroxflico con ol radical CH,CH,CO-NH-CH,OH). Se em-
Plean con preferoncia los compuestos netildlicos deo uwna
urea, mwa etilenurea o le melamina., De los productos de la
mfxima metilolaocidn resultan por lo general productos valio
sos; pero estos se obtionen tambidn de productos de metilola
¢idn bajo. Son en especial apropiados las metilolmeleminas
otorificadas o no ctorificedas. En calidad do procondcnse -
dos de aminoplasto son aptbs tanto los aminoplastos préconr
densados predominantemente monomoleculares como los mds al-
tos.,

Tambidn los &tercs do estos precondensados amino-
pldsticos puoden emplearso junto con los productos do la
roaccidn. Son vontajpsc; por ojgmplo, los 6torgs de alcano—~
les (como el metanol, el etanol, el n-propanol, el isopropz
nol y n-butanol) o los pentanoles., Sin embargo; conviene
que gstos precondensadgs aminopldsticos sean solubles en
agua, como por ejemplo, el Ster dimetilico de pentametilol
me laming.

Los matoriales de fibra orgdnicos pesibles de es~
te apresto'ignifugo son, por ejemplo; 12 madera; el papel,
las pieles, los cueros o, preferentemente; los géneros tex-
tiles, En par?icular se iggifugan agl matoriales fibrosos
de poliemidas, de celulosa, de celulosa~polidster o de po-
lidstor, y se prefiecren los tejidos de lana; de polidster o
de mezcla de polidster-celulosa en los que la proporcidn
de polidster respecto a la proporcién de celulosa estd en
le relacibn de 134 & 2:1. Entran pues también en considera-

cidn por ejemplo, los teJidos mixtos de polidster~celulosa
llamados de 20/80, 26/74, 50/50 y 67/33,



5e

10,

15,

20,

25,

A—7o-n

AGGB1E

Ta celulosa 0 lo poreién de celulosa del

de Pibra procede, por ojemplo, del lino, del algoddn, de la
seda artificial o de la lana celul6§ica. Ademds de las mez-
clas de fibre de polidster~celulosa, entran también en cuen
ta las mezelas de fibra de celulosa con poliamidas natura-

les orsintéticas. Sobre todo pucden hacerse bien ignifugos

con estos productos de condensacién los materiales de fibra
de lana.

Ias preparaciones acuosas para la ignifugacidn
de los materiales de fibra orginica contienen normalmente
de 200 a 600 g/iitro, y preferentemente de 350 a 450 g por
1itro; del componente 1) y de 20 a 200 g por litro, y pre-
forentemente de 40 a 120 g por litro, del componente 2).Ias
preparaciones presentan la mayoria @e las veces pH dcido
hgs?a neutro o ligeramente alcalimo, por ejemplo de 2 a
7,5,3e preferencia de 4 o T.

Las preparaciones para la ignifugacidn pueden con
tener todavia;_evenﬂualmente, otrog suplementos, Para lo =
grar mayor depositacidn de substancia en los ?ejidos es
ventajosa, por ejcuplo, la adicién de 0,1 a 0,5 por mil de
un polietilenglicol d¢ poso molccular alto. Ademds, pucdon
afiadirac a las preparaciones los plastificantos uwsuales;
por ejemplo, una emulsidn acuosa de polictilence o de acei~
to de silicona.

Para me Jorar lo rosistencia mecdnica de las fiw-
bras pueden agregorse tombién & las proparacionos copoli~
morizodos idéneos; por ojomplo; copolimerizadds do N-motile
olacrilomida o gsimismo copolimerizados cationactivog. Son

aqui ventajosas, por ojemplo, las emulsiones acuosas de
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copolimerizados a base de
a) 0;25 a 10 % de upa sal aloalinotdrrea de un.dcido
monooarhoxiliog insaturado alfa,beta~

' otilénicamento,

b) 0,25 a 30 % dc una N-motilolomida o un étor Nemetil-
olamfdico do wa 4cido mono- o di-carbo~
x{lico insaturado alfa,beta~etilénica—

‘ mente y

¢) 99,5 o 60 % a lo menos deo otro compucsto copolime—
rizable.

Estog copolimerizados y su preparacidn son conocl
dos. Con el ompleoo simultdneo de un copolimerizado de este
tipo puedo influirse favorableomente en la resistencla a la
laceracidn y 1o registoncia al frote del material de fibra
tratado.

8i so afiade todavia a la preparacién un polimerizg
do dol tipo gue se ha expuesto, o= ventajoso quo la adieidn
so efectie en cantidades poquoBias; por ejemplo, de 1 a 10%
respecto a la cantidad del producto de condensacién. Do mig
mo cabe decir de un eventual plastificante; para el que las
cantidades respectivas pueden ser igualmente de 1 a 10%.

Tombién es posible (aunque la mayoria de las ve~
ces no resulta'necesario) la adic;én de catalizadores del
endurccimiento, como, por ejemplo, clorure aménico; dihidro
or+tofosfato amépico, 4cido fosflrico, cloruro magnésico;
nitrato de cinc, cotc.

Asimismo puede ser ventajosa la gdicién de subs~
tancias amortiguadoras; por ejemplo NaHCO3, fosfato di~ y

tri-sddico o trictanolamina.
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Para mejorar la solidez do 1os aprostos ignffu -
808 y proporcianar un tacto suave, pucde scr ventajoso agre
gar a las preparaciones acuoses parafinas halogencadas on
combinacién con un compuesto de haluro de polivinilo.

Ia aplicacidn de las preparaciones a 1os materia-
les de fibra so efectda de maners ya conocida. Preferente -
mente s6 actia con glnero en piezas y se impregnan &stas en
wn fular que se ha cargado con la proparacién a la tempora-
tura del ambicntc.

En el procedimiento de fijacién térmico, que cs
el proferido, el material de fibra asf impregnado debe aho=
ra secarse y sometersc & un tratamiento por calor. De con =
venicncla se seca a temporaturs de 1002C a lo sumo. Luego
sc¢ somete ¢l material a wn tratamien?o térmico a temperatu-
ras suporiores & 1002 C (por gjomplo, de 100 a 2002 C y pre
forcntemente de 120 a 1802 C), cuya duracidn puedo ser tan~
to0 mds breve cuanto mds alta soa la temperatura. Ia dura -
¢idn do este calentamiento cs, por ejom@lo; de 30 segundos
& 10 minutos,

- S8iso actla por el procedimionto de fijecidén on
hémodo, 8o seca primeramento ¢l tejido hasto una humedad rg
gidual do un 5 a 20% y lucgo sc lo guarda durante 12 o 48
horas a temporotura de unos 40 a 602 C, se lo onjuaga; 50 lo
lava y sc 1o seca. En ol procodimicnto do fijacibn on moja-
do se proccedo do modo scmejante, con la diforencia de quu ol
matorial de fibra sc guarda complotgmonto mo jado. En ol »pro
codimiento de fijacién con amonfaco, el material de fibra
tratado, mentenido himedo so gasifica primeramentec con omo-

nfaco y & continuacién se soca.
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Cuando ol medio de roacelén cs fuertemente 4-ido,
puede ser convonicnte un lavado final; con un agente acep-
tor de dcido (proferentemente, con solucidn acuosa de car—
bonato sddico).

Los porcentajes y las partes en los ojemplos quo
sigucn; son partes en poso ¥y respoctivamente porcontajes
on peeo. Yag partes en volumen Sc rofioren a las partes en
peso como el mililitro al gramo,.

Ejemplo 1

En un ?ocipiente agitador de¢ 500 partes en volu-
men de capacided, provisto de termémetro, separador de agua
¥y embudo goteador; se calientan a 802 C; 244 partes do wna
gsolucidn acuoza al 78% dec cloruro de totrakishidroximetil~
fosfonio (1 mol), A continuacién y bajo fuerte agitacidn so
adicionan en ol término do 20 minutos 9 partes de dodecila=
mina (0,05 molcs). Tras finalizar le adicidn a gotas se agl
ta durante 10 minutos, luego se¢ adicionan 200 partes de xiw
leno, y 8o coliente hasta el punto de ebullicién, Ie elimi-
nacién aceotrdpica del agua se inicia a 1022 C. En el trang
curso de la separacibn dol agua se alcanza la temperatura
interior de 1349C y se obtienen en Lotal Tl partes de agua.
El producto de condcnsacidn se presonta como una mase tenaz
y se disuclve mediantc adicidn de 200 partes de agua. Bl xi
leno sc separa por succidén lo mds posible y la solucidn
acuosa Se libera nucvamente en vaoio y a 708 C de agua y
1la dosis rostantc de xileno. So obticnc 162 partes do wn
produeto amarillonto, altamentec viscoso, que es claramgnﬁe
golublc on agua y con amoniaco no da ninguna precipitacidn.

El espectro infrarrojo do este producto muestra
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las bandas siguicntbes @

Benda ancha alrodedor do 3240 om fuerte
w o om w 2905 " débil
Egpalddn ancho n 2850 " nedianamentc débil.
5. " L v 2650 " " "
" " " p340 " aébil
Banda ancha L 2080 " "
Espalddn ancho " 1710 " medianamente Adbil
] 1" 1" 1660 " it ]
10. Bande ancha w1640 " " n
Bspalddn agudo " 1465 " " t
" " w1440 © " K
" ancho " 1415 " " "
n agudo tt 1300 * " "
15. " ancho w1220 *® " "
Banda ancha L 1150 ° aévil
noow no 1100 ° "
" " " 1040 ¥ medianamente débil
Espalddn agudo n go5 0 " "
20, " ancho f 900 " "
Banda ancha n g20 ¢ adbil
Espaldfn ancho " 760 ® "
Ejouplo 2

‘ So procode tal como se ha doscrito on el ejomplo
25, 1, pero empleando 18 pertcs dec dodecilamina. Se obticnen cn
total 74 partos de agua. Despuds de la elaboracidn segin el

ejomplo 1 se obtionen 145 partcslde un producto de conden~

sacién amarillo, viscoso y tonaz, que es claramente solu ~

ble en agua y que no da ninguna procipitacidn con amoniaco.
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- El espociro infrarrojo do gste producto musstra

las bandas siguiontes ¢

Bande ancha alrcdedor do 3200 cmfl

fuerte
Espalddn ancho " 2900 aévil
5e " " ¥ 2850 medianamento ddbil
" " " 2660 " n
" " " 2500 *  @ébil
" " ! 2335 @ "
Banda aguda u 2080 n "
10, Espalddn ancho " 1705 n mediano
" " " 1660 "
Banda ancha " 1635 "
Espaldén agudo " 1460 o n
Banda ancha " 1415 n medianamente débil
15. " agude, " 1300 " =r
Espaldbn ancho " 1205 o " U
Banda encha " 1100 « dénil
Banda ancha = " 1040 ® nediana
Bspalddn sgudo " 920 =« medicnamente débil
20, "  ancho u 880 «n " "
Banda ancha n 810 aépil
Espaldén ancho " 760 o "
Ejemplo 3

Se procode tal como Se ha descrito en el ejomplo
25, 1, pero empleando en luger de la dodecilamina 14,25 partcs
de alilamina (0,25 moles). Se obtienon on total 83 partes
de agua. Tras la elaboracidn segin el ejemplo 1 se oblionon
164 partes do un producto de condensacidn amarillo, viscoso

y ‘tenaz, que con objeto de mejor manipulacidn se deslie con



5e

10.

15,

20,

25,

-13 -

&(GG518

agua haasta un contenido do substancla activa del 80 %

El ospectro infrarvrojo de osio producto muestra

las bandas siguiocntes

Banda ancha alrcdedor de 3360 cmnl fuerte
" aguda " 2905 aébil
Bspaldbn ancho n 2850 © medianemente débil
C oo s e "
" u " 2350 aédbil
Banda ancha u 2080 "
Espalddn agudo " 1705 ® medianamentc débil
Banda ancha " 1630 u fuerte
BEspalddn agudo " 1465 " aébil
Banda ancha " 1415 " mediana
v gguda " 1300 aénil
Espaldfn ancho " 1220 "
" " " 1159 it nediano
Banda aguda J 1095 o dadnil
n n n 1045 mediana
Espaldén agudo " g20 medianamente dfbil
n ancho " 890 ddvil
Ejoemplo 4

So procode tal como se ha descrito en ol ejemplo
1, pero empleando on lugar dc la dogeoilamina 25,5 partes
3~dimetilaminopropilamina (0,2) noles),

Se obtiencn en tota1.76 partes de agua. Tres la
elaboracidn segin el ejemplo 1, &o obtienep 193 partcs dqﬁn
producto de condensacién amarillo, viscoso, gquc con objoto
de mojorar la menipulacidn so deslic con agua hastz un contg

nido de substancia activa del 80 %
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El ompoctro infrarroje do ogto producto mucstra

lag bandas sigulentos

Banda ancha
*  aguda
Espalddn ahcho

n n
n 1

fn i

Banda aguda
Bande ancha
Espalddn ancho
Banda ancha

" aguda
Espalddén ancho
Banda ancha

" aguda

" aguda
Espaldén agudo

" ancho

] u

"

Ejomplo 5

2910
2850
2700
2480
2360
2070
1630
1470
1410
1300
1210
1150
1100
1040

925

890

810

alredodor de 3240 op~L

n

1

"

i

i)

n

n

fuerte
aépil

nediana

mediano
medianamente débil
adbil

u
medianamente débil
ddbil
mediana
mediano
medianamente déblil
adoil

En un recipicnte agitador de 500 partes en volumen

de capacidad, provisto de refrigorador de rcflujo y termémo~

tro, se disponen 244 partes (1 mol) de una solucién acuosa

al 78 % do THPC y sec enfria a 52 C., Iucgo se adicions a gotas

bajo fuerte agitacidn y rofrigeracidn de hielo on el término

de 10 minutos, 15,2 partes (0,25 moles) de ctilendiamina al

98,5 %, con lo quc la temperatura ascionde hasta 13¢ C. Iue-

g0 se condensa a 100 - 1102 C durante 2 horas. Tras el en -
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friado se obticncn 255 partes do una solucidn amarilla, cla-
ra, do haja viscosidad do T6 % do conbonido activo.
El espoctro infrarrojo de este producto mucstra

las bandas giguicntes

Banda ancha alrededor do 3240 om =  fuorte
t aguda " 2910 advil
Espelddn anchd " 2850 "
L " " 2605 n medianamente débil
" u u 2350 o débil
Banda ancha " 2070 "
Espaldén ancho " 1705 " "
Banda ancha " 1630 =n nediana
Bepalddn agudo " 1460 v mediano
Banda ancha " 1410 o medians
" aguda " 1290 ® dépil
* ancha n 1185 " "
" aguda " 1040 " fuerte
Egpalddn ancho " 905 w nediano
" " " 875 medianamente débil
" " " goo adovil
Ejomplo 6

En‘un rceeipiente agitador de 500 partes cn volumcn
do capacidad, provisto de rofrigorador de reflujo y terméme
tro, se calientan a 802 C do temperatura interior; 244 par-
tos'(l mol) de unz solucidén acuosa al 78 % de THPC., Bajo
buena agitacidn sc'adieiona & gotag on el término de 20 mi-
nutos 18 partes (0,1 mol) de dodecilamina y se trata luego
todavia durantc 2 horas g 100~1102C dc temperatura interior.

Tras ol cnfriado so obtienen 258 partes do una solucidn tur
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bie, de baja viscosidad o 80 % de contonido activo.

El cspoctro infrarrojo de oste producto musstra

las bandas siguicntes :

_ Banda ancha alrodedor de 3240 om L fucrhe
5. " aguda " 2920 v géuil
Espalddn ancho " 2850 "  modiamo
" n " 2630 n n
" ) " 2460 »  aépil
" " " 2350 v "
10, Banda ancha " 2060 n "
v " 1630 " pediane
BEspalddn agudo " 1460 © "
Banda ancha " 1415 @ "
" agude " 1300 o @épil
15- Espaldfn ancho " 1200 n
" n W 1165 o "
n u u 1105 ® "
Banda aguda " 1040 ®  fuerte
Espalddn agudo u 920 " medianamentc Ffuerte
20. " ancho " 880 " débil
" " " 810 * gddpil
Ejomplo. 7

In un recipiente agitado? de 500 partes en volu ~
men, provisto de scoparador de agua, rofrigerador de ref}ujo
25. v tsrmﬁmotro; so onfrian a 52 C do temperatura interior,
244 partes (1 mol) de una solucifn al 78 % de THPC después
de lo cual so adiciona a gofas bajo bucna agi?aci?n ¥y refxl
ge?acién de hiclo cn ol t8rmino do 10 minutos, 15,2 partes

(C425 moles) de etilendiemina al 98,5 %. Con ello la tompo-
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ratura se eleva a 142 C, Tuego se adicionan 200 partes de
mezela do isémoros de xileno, ¥ Se calienta hasta el punto
de ebullicidn. Ta exclusidn aceotrdpica del agua ge inicis
a 1002 G. BEn el curso de la scparacidn de agua se alcanza
la temperaturs interior de 1322 C y se obtienen en total 81
vartes de agua. El producto de condonsacidn sSe prosenta como
una mase tenaz y se disuelve mediante adicidn de 200 partes
de agua. El xileno se separa por succibn lo mds posible y
la solucidn acuosa se libers do nucvo en vecio y a 708 C de
agua y de la dosis restante de xilgno. Se¢ obticne un produc-
to de condensacidn amarillo, tenaz, que con objeto de mejor
manipulacidn se deslie con agua haste un contenido activo
del 80 %. Rendimiento: 211 partes a 80 %.

El espocetro infrarrojo de este producto mucstra
las bandas siguientos ¢
Bands anche  alrededor de 3240 cm™* fuerte

" aguda " 2905 ¢ aéoil
Espalddn ancho " 2850 "
Banda ancha " 2620 "
Espalddn ancho " 2350 "
" agudo n 2070 ¢ "
" " " 1710 o modianamentc débil
Banda ancha " 1630 mediana
Esbalddn ancho g 1460 nediano
" " " 1415 v "
Banda aguda " 1295 ¢ aépil
Espalddn ancho n 1180 o medianamente débil
" " " 1135 dédbil

1 1L 1 1100 u n
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Banda aguda alredodor 1040 om ™~ mediana

" ancha " 900 ® modianoamontc Sbil
Ejemplo 8
En un ?ecipiente agitador do 500 partes en volu =

men de gapacidad, provisto de refrigorador de reflujo y tex
némotro, se enfrfan a 02 ¢ 244 partos (1 mol) de una solu -
cidn acuosa al 78 % de THPC., En el término de 30 minutos, ¥
ba?o fuerto ag?tacidn v refrigeracidn de hielo se adi9ionan
25,5 partes (0,25 moles) de 3-~dimetilaminopropilamina, con
lo gque la temperatura se elcva hasta 32 C. Luego se condeon—
sa duragte 2 horas a 100 = 1158C. Tras el enfriado se obtie
nen 262,5 partes dc una solucidn amarillonta; de baja visco-
sidad. Bl contenido activo asciende al 78 %.

El sspoctro infrarrojo de este producto muestra
las bandas siguientoes ¢

Banda ancha  alrededor do 3240 cm™t  fuorbe
" aguds " 2900 aébil
Bspalddn ancho " 2850 mediamente débil
mooow " 2630 © " n
@ u n 2480 =n " “
# ® " 2350 daébil
Banda aguds " 2070 ® "
Espalddn ancho " 1705 o "
Banda ancha " 1635 n nediana
Espalddn ancho " 1469 " mediano
Banda ancha " 1415 o nmediane,
" aguda " 1300 aépil
®  ancha " 1190 ™ "

u u n 114 0 {] ]
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Espalddn agudo alrededor de 1040 om L mediano M

" ancho " 1115 * "
" agwdo " 920 " medianamente dC: il
" ancho " 880 " advil
u n " 805 u "
Ejomplo 9

. En un recipicnte agitado? do 500 partes en volu~-
mon, previgto dg separador de agua, rofrigerador de reflu~
jo y termbmetro, se enfrian a 102 C de temperatura interior
244 partcs (1 mol) de wna solucibn acuosa al 78 % do THPC
despuds de 1lo cual sc adiciono o gotas bajo buena agitacidn
¥ refr;geracién de hielo en el término de 5 minutos, 21 par-
tes (0,2 moles) de diglicolamina., I teuperatura se eleva
con ello a 162 C. Imcgo se adicionan 200 partes de una moz—
cla de isdmeros do xileno y so calicnta hasta el punto do
ebullicidn., Ia cxclusién aceotrdpica del agua se inicia a
1042 C. En el curso de la sepa?acién de agua se alcanza la
temperatura interior de 1322 C, y se enfria; con 1o cual Se
scparan 75 partos do ague. El producto de condensacién alta
monte viscoso go disuclve medianto adicidn de 200 partcs do
agua. Bl xilcno so scpara por succidn lo mds posible y la
golucidn acuosa se libore de nucvo cn vacio y & 702 C de
ague v de la dosis rastantg do xilcno. Se obtiene un produg
t0 de condensacidn viscoso, gue con objeto de mejor manipu—
lacidn se dpslie'con ague a un contenido activo del 80%,
Rendimientos 225,5 partcs al 80 %,

El eapeciro ;nfrarrojo de oste producto muwosira
las bandas siguientoes s
Bonda ancha  alrcdedor do 3200 om™+  fuerte
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Banda aguds alrededor de 2020 em™t  débil
Bgpalddn oxrocho " 2050 mediansmente Gébil
" i " 2650 n
" u " 2480 n adbil
Se " " " 2350 "
Bande aguda " 2070 «® "
Espaldén ancho " 1710 "
Banda aucha " 1635 ~n mediana
Espaldén agudo " 1465 o medianamente ddbil
10, Bande ancha " 1415 @ nediana,
" aguda " 1300 aébil
Espalddn ancho " 1200 =« "
" " f 1160 » u
Banda ancha " 1100 o débil
15. " gguda " 1045 =® medianamente fuerte
Espalddn agudo " 920 " mediano
" ancho " 890 medianamente débil
u " " 815 débil
Ejemplo 10
U Bn un ?ecipiente agitador de 500 partes en volu =

men de capgcidad, provisto de refrigerador de reflujo vy
termdmetro, se enfrian a 02 C 244 partes (1 mol) de une so-
lucidn acuosa gl 78 % de THPC, En el término de 20 minutos
ase adicionan baj§ fgerte agitacién y refrigeraeiég de hie-~
25, 10; 15;25 partes (0,25 moles) de mono-etanolamina, con lo
que la temperatura se eleve hasta 32 C. Luego se condensa
durante 2 horas a 100-1052C, Tras el epfriado se obtienen
255 partes de unae solucidn amaril}enﬁa, de baja viscosidad.

El contenido activo asciends a 80,5 %e
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El empectro infrarrojo muestre las bandas siguien-
tes 3

Banda anche alrededor de 3240 em"l fuerte

Banda aguda " 2920 débil
Espalddén ancho " 2850 medianamente débil

" " " 2630 "

u n " 2350 »n aébil
Banda ancha " 2070 ® n
Espalddén ancho " 1700 "
Banda ancha " 1630 = mediana
Espalddén agudo " 1460 0 medianamente Aébil
Bandg ancha " 1410 = mediana

" aguda " 1290 dévil

Espalddn ancho " 1180 =n u

1" 1 u 1160 u
Banda aguda " 1040 fuerte
Espalddn ancho " 910 =« mediano
Bande ancha " 870 =« mediana
Espaldén ancho " 810 débil

Ejemplo 11

En un ?ecipiente agitador de 500 partes en volu =
men de gapacidad, provisto de refrigerador de reflujo y ter—
mémetro, se enfrian a 05 C 244 partes (1 mol) de una solu =
cifn acuosa al 78 % de THEC, En el término de 5 minutos se
adicionan bajo fuerte agitacidn y ?efrigeracién de hielo,
18,6 partes (0,2 moles) de anilina, con lo que la tempera~
tura. se eleva hasta 52 C. Iuego se condensa a 100-1109 C
durante 2 horas. ?ras el enfriado se obtienen 259 partes de

une soluoidn roja, de baje viscosidad. El contenido activo



5

10.

15.

20,

25

asclende al 75,8 %.

El espectro infrarrojo muestra las bandas siguica~

tes @
Banda ancha

" aguda
Espalddén ancho

1 ft
n t

" fn

Banda aguda
Espalddén ancho
Banda ancha

t aguda
Espalddn agudo
Banda ancha

" aguda
Espalddn ancho

Bande ancha

Espalddn agudo

n ancho

1

2905
2850
2620
2460
2350
2070
1720
1630
1500
1460
1405
1295
1185
1130
1035

910

875

815

Ejemplo 12

Bn un reciplente agitador de 500 partes en volumen

alrededor de 3200 cmfl

1

fuerte
ddbil
medignamente ddbil

it L]

dépil

"
medianamente aébil
" 1

mediana
medianamente débil
débil
medianamente débil
débil

L]

1t

mediana
mediano

débil

de capacidad, provisto de refrigerador de reflujo y terméme~

tro, se enfrian o 02 C 244 partes (1 mol) de una solucidn

acuosa al T8 % de THPC., En ol %ériinoc de 10 minutos se adi-

cionan a gotas bajo fuerte agitacidn y refrigeracidn de hie~

lo, 11,2 pertes (0,1 moles) de dietilentriamina sl 92,1 %,con
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10'.'qpe 12 temperetura se eleva a 92 C. Tuego se condensa z
100 ~ 1152 € durante 2 horaz. Tras el enfriado se obtienen
251,5 partes de un liquido =marillo, de baja viscosidad., El

contenido activo @sciende al 30,2 %,

5e El espectro infrarrojo muestra las bandas siguiens-
tes ¢
Bande ancha  alrededor de 3240 om™* fuerte
" aguda L 2905 aébil
Espalddn ancho LI 2850 v medienamente débil
10, " " " 2610 " z
" " u 2480 v aédbil
" " " 2350 v medianamente débil
Banda aguda " 2070 n " "
Espalddén ancho " 1700 n mediano
15. Bande ancha " 1635 mediana
Bspalddn agudo " 1460 med lano
Banda ancha " 1410 medianamente Aébil
" aguda " 1290 dénil
Espaldén ancho " 1185 o o
20, i " " 1130 "
Banda ancha " 1040 = nediana
Espalddn sgudo " 915 mediano
" ancho " 860 medianamente ddbil
" " " 610 dévil
25, Ejemplo 13

En un recipiente agitador de 500 partes en volu =~
men de capacidad, provisto de refrigerador dereflujo y ter-
mémetro, se enfrian a -82 C 244 partes (1 mol) de una solu-

cifn acuosa al 78% de THPC. En ¢l término de 6 minutos Se
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adiciongn a gotas ba;o fuerte agitacidn y refrigeracidn de
hielo 9,45 partes (0,05 moles) de tetraetilpentamina; con

1o que la temperatura se eleva a +12 C. Luego se condensa &
100 = 110eC durante 2 horas. Tras eltenfriado se obtienen 249
partes de un liquido amarillo rojizo, de baja viscosidad.El
contenido activo asciende al 81;4 %o

El espectro infrarrojo muestra las bandas siguien—

tes
Bends ancha  alrvededor de 3240 om ™+ fuerte
" aguda " 2920 adbil
Espaldén ancho " 2850 © mediano
" " " 2630 "
u u u 2480 adbil
" " " 2350 "
Banda aguda n 20706 n i
Espalddén ancho " 1700 v "
Banda ancha " 1630 ® mediana
Espalddn agudo " 1460 mediano
Banda ancha " 1410 *® mediana
" gguda " 1300 n adpil
% ancha u 1190 = u
Espaldén ancho " 1125 @ "
Banda ancha " 1040 n fuerte
Espalddn agudo " g20 mediano
U ancho " g8go v medianemente débil
n " i 810 ® aébil
Ejemplo 14

En un recipiente agitador de 500 partes en volue

men de capacidad, provisto de refrigerador de reflujo y
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lucidn acuosa al 78 % de THPC, En el {drmino de 8 minutos se
adicionan & gotas bajo fuerte agitacidn y refrigeracidn de
hielo 14,4 partes (0,1 moles) de N~-(3=-aminopropil )-morfoli-
na, con lo que la ‘emperatura se eleva a 42 C, Luego se con-
dense a 119 =1122C durante 2 horas. Ires el enfriado se ob-
tienen 253,5 partes de wn liguido amarillo, de baja viscosi-
dad. El contenido activo asciende al 83;8 %o

El espectro infrarrojo muestra las bandas siguien

te8 ¢

Banda ancha  alrededor de 3240 em™t fuerte
" aguda B 2920 o débil
Espalddn ancho t 2850 o medianamente Aébil
" " n 2640 " "
t " " 2480 © débil
n n " 2350 n
Banda zguda " 2070 "
Espalddn ancho " 1700 « "
Banda ancha " 1630 u mediana
Espalddn agudo " 1465 nediano
Banda ancha n 1410 mediana
" aguda " 1300 = aébil
" ancha " 1190 =« "
Espaldén ancho " 1120 = u
Banda ancha, " 1040 = fuerte
BEspalddn agudo " 920 mediano
" ancho " 680 medianamente débil
u " " 810 n i

Ejemnlo 15
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En un recipiente agitadoxr de 500 par?d%?%ﬁ volumen
de oapacidaa; yrovisto do refrigerador de refl&?o y terméme-
tro, se onfrion a o C 244 paritos (1 mol) do ume solucidn
acuosa al 78 % de THPC, En el término de 13 minutos se adi-
ciona a gotas baj? fuerte agitacidn y refrigeracién de'hie-
1o 20;8 partes (0,2 moles) de hidroxietiletilendiamine, con
lo que la temperatura se eleva & 82 C, ILuego se condensa du=
rente 2 horas a 105-115¢ C. Tras 91 enfriado se obtienen
258 partes de un 1fquido amarillo, de baja viscosidad., Bl

contenido activo asciende al T6%.

Bl espectro infrarrojo muestira las bandas siguien~-

tes
Banda ancha alrededor do 3240 om™+ fuerte
" aguda " 2920 * advil
Espalddfn ancho " 2850 © medianamente débil
n " n 2630 * adbil
" " " 2480 v "
" " ‘u 2350 © "
Banda ancha, n 2070 "
BEspaldén ancho " 1630 nediano
Espalddén agudo o 1465 nediano
Banda ancha " 1410 " mediang
t  aguda " 1300 " ddvil
% ancha " 1190 ¢ "
Espalddén ancho W 1220 u
Banda aguda -u 1040 " fudrte
Espalddn agudo " 915 mediano
u ancho " ggo mediamente débil

" L . 800 " aépil
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Ejemplo 16
En un recipiente agitador de 500 partes en volumen

de capacidad, provigto de refrigersdor de reflujo y ‘terméme—
tro, se enfrian a 6® G; 244 partes (1 mol) de una solucidn
acuosa al 78% de THRC. En el +drmino de 5 minutos se adicio=-
nan a gotas bajo fuerte agitacifn y refrigeracifén de hielo
52,5 partes (0,5 moles) de diglicolamina; con lo que la tem=
peratura se eleva a 17¢C, Iuego se condensa a 105-1102C du-
rante 2 horas. Tras e; enfriado se obtienen 293 partes de
una solucidn amarilla, de baja viscosidad. ELl contenido ac-
tivo asciende al 76%.

El espectro infrarrojo muestra las bandas siguien-
tess

Banda ancha alrededor de 3240 cm~!  fuerte

" gguda L 2905 ® aébil
Espalddén ancho " 2850 w

" " u 2630 "

" v " 2470 n "

" " " 2350 "
Bands ancha " 2060 n
Espaldén ancho " 17060 n
Banda ancha n 1640 = mediana
Espalddn agudo " 1460 mediano
Banda ancha " 1410 0 mediana

" gguda " 1925 ddbil
Espalddén ancho " 1210 o u

" ancho " 1180 n "
Banda aguds w 1120 u

" " " 1040 0 fuerte
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Bande aguds alrededor de 915 cm™' mediana i
"  ancha g 880 " medianamente débil
Espaldén ancho " 805 débil
Ejemplo 17
5e En un ?ecipiente agitador de 500 partes en volu-

men de capacidad, provisto de refrigerador de reflujo y texr
mémetro, se enfrian a 102C 244 partes (1 mol) de una solucidn
acuosa al 78% de THEC y se neutraliza a un pH de 7;2 bajo
fuerte agitacién y refrigeracidén de hielo con 56,2 partes

10, de solucidn scucse al 30% de hidréxido sédico. 4 continua-—
cidn se adiciona a gotos bajo les mismas condiclones en el
término de 5 minutos 16,1 partes (0,25 moles) de una solu-
cibn acuosa al 70% de etilamina, con }o cual la temperatura
se eleva a 182C. Tuego se condenss g 100-;0590 durante 2

15, horasg. Tras el enfriado se obtienen 31; partes de una solu-
c;én incolora fldida. El contenido de £6ésFforo asciende al
9,9% calculado sobre el producto tal cual.

El espectro infrarrojo de este producto muesira

las bandas siguientes:

20, Banda ancha alrededor de 3240 cm™! fuerte
" aguda n 2905 débil
Espalddén ancho " 2850 medianemente débil
" o " 2630 " "
i " n 2490 débil
25. " " " 2350 " "
Bands ancha, " 2070 "
Espaldén ancho " 1690 "
" L w 1630 rediano

" " 1590 ¥ ddbil
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Espaldén agudo alrededor de 1460 cn™! mediano

Bande ancha, " 1410 % mediana
" aguda " 1295 " débil

Espalddn ancho " 1195 "
Banda ancha " 1125 @ "
Espalddn agudo " 1040 "  pediano

" ancho " 1010 "  medianamente fuerte

" agudo " 915 " aébil
Bande ancha u 870 n u
Bspalddén ancho " 810 ®  gépil

Ejenplo 18

En‘un recipiente agitador de 500 partes en volumen
de capacidad, provisto de refrigerador de reflujo y terméme-
tro; se condensan en fusidn a 105-1152C durante 2 horas 180
partes (0,945 po}es) de THPC cristalizado exento de agua, ¥
5,09 partes (0,0189 moles) de estearilamina. Iuego se enfria
a 500C de temperatura interior. Se adic?onan 80 partes de me-
tanol y 0;1 partes de HCL acuoso al 37%, y se eterifica du~
rante 30 minutos a temperatura de reflujo (63-642C), Despuds
del enfriado a 502C se elimina en vacio el metanol excedente.
Se obtienen 181 partes de un condensado pastoso, que es so-
luble en agua caliente bajo turbidez opal.

El espectro infrarrojo muestra las bandas siguien—

tes:
Banda anchsg, alrededor de 3246 cm™! fuerte
" aguda " 2920 aébil
Espaldén ancho " 2850 "  mediano
" " " 2640 v medianamente débil

1 u [ 24_80 tt débil
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Espaldén ancho alrededor de 2360 em™! adpil™ "M wue.
Benda anchs " 2060 o "
u n " 1620 " mediana
BEspaldén agudo " 1460 "™ medianamente débil
Banda. ancha " 1410 " mediana
" aguds " 1290 " adnil
" ancha " 1190 "  medianamente débil
Espalddn ancho " 1160 " aébil
Banda aguda " 1035 " fuerte
Espalddén ancho " 905 %  mediano
] it n 875 L} 1
" " u 815 & aébil
Ejemplo 19

En-un recipiente agitador de 500 partes sn volumen
de gapacidad, nrovisto de refrigerador de reflujo y terméme~
tro, se enfrian a 69°C de temperatura interior 244 partes
(1 mol) de una solucién acuosa al 78% de THPC, Bajo fuerte
agitacibén y refrigeracibn de hielo se adiciona a gotas en el
término de 5 minutos 21 partes (0,2 moles) de diglicolamina,
con lo que la temperatura se eleva a 102C, A continuacidn se
condensa a 105-1108C de temperatura interior durantes 2 horas,
Trag el enfriado se obtienen 262 partes de un liquido amari-
110; de baja viscogidad. El contenido de fésforo asciende a
11;8%, calculado sobre el producto tal cual.

El espectro infrarrojo muesira las bandas siguien—
tes: '

Banda ancha alrededor de 3240 cm™! fuerte
" " " 2900 *  aépil

Espalddén ancho u 2850 % medianamente débil
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Banda aguds,
Espalddn ancho
Banda ancha
Espaidén agudo
Bande, ancha

" aguda

" ancha

BEspalddén agudo

" ancho
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J2%
A
45

e

e
-
P

2480
2360
2080
1710
1640
1460
1410
1295
1190
1120
1035

915

880

810

Biemplo 20

n

débil

13

medianamente débil
] "

ﬁediana

mediano

nediana

débil

it

mediana
medianamente débil

" L

débil

Tejido mixto de poliédster/algoddn (PES/CO) (67/33)

se fulardea con los baiios de la tabla 1 que sigue, sSe seca

a temperatura de 80 a 1002C y a continuacidn se endurece du-

rante 5 minutos a 1508C,

Tuego el tejido se lava durante 5 minutos a 609C

en un bafio, que contiene por litro 5 c¢ de superdxido de hi-

drégeno (al 35%), 3 & de lejia de sosa (al 30%) y 1 g de una

golucién acuosa al 25% de un producto de condensacidn a base

de 1 mol de p~tercinonilfenol y 9 moles de 6xido de etileno.

A continuacidn se enjuaga y se seca. El grado de fijacidn da

la dosls del producto presente sobre la fibrs después del lg

vado posterior (calculado sobre la dogis absorbide previa-

mente ).
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Los tejidos se lavan luego hasta 40 veces durante

45 minutos y a una temperatura de 602C en una lavadora domég

tica, en un bafio que contiene 4 g/1 de un detergente domés-

tico (lavado SNV-158861).

Se Las diversas muestras de tejido se someten luego
2 ensayo de la resistencia a la llama (prueba vertical DIN
53906; tiempo de encendido, 6 segundos).
Los resultados estdn compendiados en la tabla 1
que sigue:
10. TABLA 1
Tratado con el bafio
Componentes (g/1) ‘Fo
tratado
A B c D
Produoto segin BEj. 1 550 - - -
15. un n Ej. 2 - 550 - -
n n Ej. 3 - - 590 -
" " Ej. 4 - - - 485
Dimetilolmelamina 96,5 96,5 96,5 96,5
pH del hafio :
20 (ajustado con NaOH) 5,5 595 595 595
Absorcidn de bafio, % i 5 75 75
Grado de fijacidn, ¢ 65 69 81 65
Resistencia a la Tiempo de combustlén ulterior(ses)
llama /Tongitud de laceracidén (cm.)
25. Después del lavado
final Quemado | 0/12,5 | 0/11 0/11 0/845
Después de 20 lava- - .
dos (602 C) " o/ 9,5 0/ 9,5{ o/ 8 0/745
Despuds de 40 lava~ ‘
. dos (6020) " j12/8 | 6/9,51 4/9 |14/95 |
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Se Pulardea con los bafios de la +Habla 2 que sigue,
un tejido mixto a base de poliéster-algodén (PES/CO) 50:50
y un tejido de lana (W) se seca a una temperatura de 80 a
1008C y a conbtinuacidn se endurece a 1502C durante 5 minu-
tos.

A continuacibn los tejidos se lavan como se indi-
ce en el Bjemplo 20 (W 4090; PES/CO 6090); se enjuaga y se
seca.

Iwmego los tejidos se lavan hasta 2 veces durante
45 minutos y a una temperatura de 602C (W 402C) en una lava-
dora doméstica en un bafio, que contiene 4 g/1 de un deter-
gente doméstico (lavado SNV 198861). Ias diversas muestras
de ftejido se someten luego a ensayo de resistencia a la lla-
me (pruebs vertical DIN 53906 ; tiempo de encendido, 6 segun
dos). Los bejidos no tratados se consumen.

Los resultados estdn compendiados en la tabla 2

que sigue:

TABLA 2
Tratado con
Componentes g/1 PES/CO 50250 E PES/CO 67233 W
sy civieirlelnjr|six
Producto segin Ej. 5 i 674
" " Bj. 6 | 680l |
" " Ej. 8 691 691 i
" " Ej. 9 ; 468
" "B TRT 6801 | 680
" I "R B 680 -
{ b i i { )
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TABLA 2 (cont. )

Tratado con
Componentes g/l PES/CO  50:50 PES/CO 67:33 W
Ay B{C} DB} F{G}|H |I]|J
Producto segin Ej. 16 115 175
" v Bj, 17 680
Di-trimetilolmelamina} 103t 103]103{103 103{1031103 %K 54,5
Eter dimetilico de
trimetilolmelamina
al T5% 153 153
Producto de condensa-
cidn 2
Enulsibn de aceite de ,
silicona (al 40%) 35 351 35| 35| 35{ 35} 35f 351 35} - | 35
PH del bafio 5,5 515 5,5 5’5 5'5 575 515 595 615 5!5 7
Grado de fijacién, % | 54| 52| 60| 53} 67f 55} 78! 84} 70} 81| 43

Resistencia a la llama: Tiempo de combustién (seg.)/Longitvd de

lgceracidén (cm.
Después del lavado
final o/ 10/910/810/ 10/910/ {0/ [0/1210/10(0/11{0/8
7,5 745 1,5 12,5
Despuds de wn lavado {0/9 |0/ {0/9{4/41|0M0 %5 Aol oM} ~ 14/4
?
Despuds de 5 lavados |0/7{%412/9{3/8 [0/818/2{3/10{0/1 |¢/12 (9)?5 4/9
H)
Despuds de 20 g/s 111 10/813/8 i0/8 1% 6/013/10]0/13 ?0/5 4/8
] b s
)

® Despuds de 20 lavados.
Q}. Despuds de 40 lavados.
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Ejemplo 22
Se fulardea con los baflos segin la siguiente ta-

bla 3, tejidos mixtos de polidster/algoddn PES/CO 50:50, se
seca o temperatura de 80 a 10092C y a continuacidn se endure-
5, ce a 150¢C durante 5 minutos.
Los tejidos se lavan a cont@nuaoién como se indica
en el Ejemplo 20 (W 402, PES/CO 602C), se enjuaga y se seca.
Luego los tejidos se lavan has?a 5 veces durante 45
ninutos a 602C en una lavadora doméstica, en un bafio, que
10, contiene 4 g/1 de un detergente doméstico (lavado SNV 198861).
Las muestras diversas de tejido ge someten luego a ensayo de
la resistencia a la llema (prueba vertical DIN 53906; tiempo

de encendido, 6 segundos). Los tejidos no tratados se consu-

men.
15. Los resultados estdn compendiados en la tabla 3
que sigue: ’
IABLA 3
Componentes g/1 ‘ : Trafados con
A { B} C |D E | F| @
Producto segin el Ej. 5| 674 % % i
TR N7 B
0 o omiazl ] | est |
o ompas] 0 fess
" " Ej.16 ; % 715
" " 23.17| E 825
u " Ej.18; ; 460
| Di~trinotilolnelanina 103 | 103 b 1103 103 | 103
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PABTA 3 (cont.)

'% ] Tratados con
Componentes g/l -
A B ¢ i E F G
Bter dimetilico de tri-
ne-tilolmelamina | -
(al 75%) 153
Emuleidn de acelte de
silicona (al 40%) 35 35 35 35 35 -3
] " ; _
ol del bafio 5,5 | 5,5 15,5 | 5,5 | 4:5 ® 15,5
Grado de £ijacién 550 55 | 54| 53 ; 70| 57| 43
i } i i i

Resistencia a la llama: Tiempo de combustidn (seg.)/Tongitud de
laceracidén (cm.)

Después del lavado £insl | 0/7 10/5,5 P/7,51 047 {l 0/10 {0/10,5 | 3/11
|~ \

" de 1 lavado 0/9 9/9,5|0/8 10/9,5|0/8 | 0/9 [0/945

t v 5 Jgvados o/mi 1/9 10/1116/10 10/12 13,51 0/9 |

(® ‘Producto transformado en compuesto hidroxilico.
Ejemplo 23
20, Se fulardea con los bafios de la tabla 4 que sigue,
tejidos mixtos de polidster/algoddén PES/CO 67:33 y 50350 y
luego se trata como sigue segin el procedimiento de f£ijacidn
con amoniacos
El tejido fulardeado se seca a 8020 i;OOmpletamen-
25, te, se gasifica durante 10 minutos con amoniaco, luego en wn
bafio, que contiene 300 cc de una golucidén de amoniaco acuosa
al 24% por litro, se fulardea ¢ immediatamente a continuacidn
se enjuaga a 402C en un haﬁo; que contiene 5 g/l de jabén,

6 cc de superéxido de hidrdgeno (al 35%) y luego se seca.



Tuega los tejidos se laven a 6020 como se indica
en ol Ejenplo 21 v seguidamente se someten a ensayo de la re~
sistencia a la 1llama gegln DIN 53906 (tiempo de encendido,

6 segundos). Log tejidos no tratados se consumen.

5e Tos resulitados estdn compendiados en la tabla que
sigue:
TABTA 4
] i;;tado con
10 Componentes g/l PES/CO 50:50 {PES/CO 67:33
A B
Producto segin el Ej. 17 g/l 460
" aoonES, 19 g/1 460
15 Di~-trimetilolmelaming 103 103
BEuulsidén de aceite de silicona
(al 40%) 35 35
pH del bafio 5,5 515
20 Resigtencia & la llama
’ Después del lavado final:
Tiempo de combustidén (seg.) 0 o
Tongitud de laceracidén (em,) 7,5 Ty5
+Despuds de 1 lavado:
. Tiempo de combustidn (seg.) 0 0
Longitud de laceracidn (cm.) 9 11,5
§ Tz
A.-.’.‘w--\
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. Zlemplo 2&
' Se fulardea con los bafios sogin la siguiente tabla
5, tejidos mixtos de polidster/mlgodén PES/CO 67:33 y 50:50,
8o seca a una ‘temperetura de 80 a 1002C y a continuacidn se
endurece durante 5 minutos a 1502C.

A contimacidén los tejidos se enjuagan como se in-
dica en el Ejemplo 21 (W 408C, PES/CO 6090); ¥ se seca.

Los tejidos se lavan luego a 602C como se indica
en el Ejemplo 22 y a continuvacidn se someten a ensayo de la
vesistencia de la llama segin DIN 53906 (tiempo de encendido,
6 segundos). Los tojidos no tratados se consumen.

Los resulitados estidn compendiados on la table que

gigue:d
TABLA 5
Tratado con
Componentes g/l PES/CO 5050 1 PES/CO 67233

A B C D 5 F G

Producto segin Ej. 10{ 674

L "oOEj. 13 658
n " OEj. 14 655
" « EBj. 15 680
n " Ej. 16 775
" " Ej. 57 1 825
e oE g 630

Di=-trimetilolmelanina

BEter dimetilico de
trimetilolmelaming
(al 75%)

Emulsidn de aceite de
silicona (al 403)

103

35

1103

35

e

103 § 103 103 1103

35

153

35

35

35
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TABLA 5 (conte.)

Tratado co£
Componentes g/l | FBYCO 50=50'§ PES/C0 67:33
A B C D E P G

5, ; . > v -
pH del bafio 5,5 1 5,5 ;5,51 5,51 4,5 7<:) 4,5

Grado de fijacidn, % } 70O 56 56 82 14 66 89

Registencig a la llama: Tiempo de combustién (seg. )/Longitud
de laceracién (cm.)

RO o T . D ke Y S g T e T R, S e Sl B & &

10. ]
Despuéds del lavado H
£inal 0/9 {0/13 {0/7,5 0/10 | 0/13 |2/10 |0/

] Después del lavado 2Ao,5iqﬁ1,5_3/8,5 O/6,5$Qﬁ0,5 0/11 §0/10

i et et ey v - o
i gi—

69 Producto transformado en compuesto hidroxflico.

REIVINDICACIONES
B Degerito el objeto del presente invento se decla-
ran nuevas y de propia invencidn las siguieantes reivindica~
ciones, con prioridad de la solicitud de patentes suizas
n® 13309/71 del 10.9.71 y del 26.7.72.
1e— Proced;miento para la ignifugacién de materig
20. les de fibra orgdnicos, caracterizados por aplicarse a estos
moteriales una preparacidn acuosa; que contiens a lo menos
(1) un producto de condensacidn, soluble en agua, a
vase de un compuesto de hidroximetil-fosfonio y
o5 una amina,.el cual se prevara condensando a tempe—

ratura de 100 a 1502C, un mol de un compuesto de
tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio con 0,02 a 0,5
moles de una amina, eventualmente en presencia de
un disolvgnte orgdnico inerte ¥ gterificando even~-

t%i? tualmente, por lo menos en parte, los grupos hi-~



5.

10.

15,

20,

25,

- 40 =

1 a 4 &tomos de cgrbono y '

(2) un compussbo polifuncional, que sea distinto de

los componentes (1),
¥y acabarse el materialvasi tratado, segin el proceso por al-
macenamiento en hémedo, por almacenawmiento en mojado, por
medio de amonfaco, o de fijacidn por calor.”

2o Procodimionto; sogin la rolvindicacién 1, ca
racterizado por secarse el material tratado y sometérsele a
un tratamiento Hérmico.

3.~ Procedimiento, segin la reivindicacidén 2, ca
racterizado en que para la preparacién del componente (1) la
condensacidn se efectia a temperatura de 110 a 1409C.

4om Procedimiento, segin la reivindicacidén 2 6 3,
caracterizado, en que para la preparacién del comp&nente (1)
la condensacidn se e?ectﬁa en presencia 4 1o menos de un hi-~
drocarburo aromdtico, inerte como disolventé.

5.~ Procedimiento, segin la reivindicacién 4, ca
racterizado en que para la preparacidén del componente (1) se
emplea como disolvente a lo menos un xileno.

8.~ Procedimiento, segin uns de las reivindica-
ciones 2 a 5, caracterizado en que para la preparacidn del
componente (1) se condensan entre si ambos mgteriales de
partide en la relacién molar de 1:0,02 a 1:0,3.

To- Procedimiento, segin una de las reivindica-
ciones 2 a 5? caracterizado en que para la preparacidn del
componente (1) se emples una sal o el hidréxido de tetrakis-
~(hidroximetil)~Fosfonio.

8.~ Procedimiento, segin la reivindicacidn 7, ca
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_ o e
racterizado en que para la preparacibén del componente (1) se

emplea une sal de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio.

9.~ FProcedimiento, segin la reivindicacidn 8, cg
racterizado en que para la preparacién del componente (1) se
emplea un haluro de tetralis-(hidroximetil)-Ffosfonio,

10,m Procedimiento; segin la reivindicacién 9,
caracterizado en que para la preparacidn del componente (1)
se emplean el cloruro de tetrakis—(hidroximetil)-fosfonio.

11.7 Procedimiento, segin una de las reivindica-
clones 2 a 10, caracterizado en que se¢ emplea wna amina ali-
fdtica primaria.

124- Procedimiento; segin una de las reivindica-
ciones 2 a 11,'caracterizado porque en la preparacidn del
componente (1), terminada la reaccidn, se convierten las sa=-
les de los productos de condensacidn en los hidrdxidos res—
pectivos.

13.= Procedimiento, segin la reivindicacidn 2,
caracterizado por emplearse, en calidad de componente (2),
un compuesto de nitrdgeno polifuncional.

14,~ Procedimiento, segin la reivindicacidén 13,
cargcterizado por emplearse, en calidad de componente (2),
un formador de aminoplasto o un precondensado de aminoplasto.

15.,~ Procedimionto, segin la reivindicacibn 14,
caracterizado por emplearse en calidad de componente (2),
une metilolmelamina eveuiualmente eterificada.

16.~  Procedimiento, gegin una de las reivindica-
clones 2 a 195, caraclerizedo por ignifugarse material de fi-
bra a base de poliamidas, celulosa, celulosa-polidster o

poliéster,
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174 ’Px-ocedimiento; segin la rei'?indicacién 16;
caracterizado por ignifugarse tejido de lana, de polidster
0 mixto de poliésier-celulosa.

18.7 Procedimiento segin una de las reivindica-
ciones 1 a i7, caracterizado por secarse el material de fi-
bra a temperaturas hasta 1002C y sometérsele a un tratamien—
to yérmico a temperatura superior a 1002C,

19.~ Procedimiento para 1a ignifugacién de ma-
teriales de fibra orgdnicos.

Segdn oe describe y reivindice en la presente me-—
moria descriptive que consta de 42 pdginas folladas y escri-
tas a mdquina por una sola cara.,

Madrid; a 9 Septiembre de 1972

Pe 8o JAIME ISERN

P. p.

ha ol ———

Firmado; F. NIETO
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