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MEMORIA DESCRIPTIVA

4* -
Objeto de este invento es un procedimiento 

para la preparación de productos de policondensación a 
base de compuestos de hidroximetilfosfonio y una amina, 
caracterizado por condensarse a temperatura de 100 a 150a 
C, (a) un mol de un compuesto de tetrakis-(hidroximetil)- 
fosfonio con 0,02 a 0,5 moles (preferentemente, 0,02 a 
0,3 moles) de una amina, eventualmente en presencia de 
un disolvente orgánico inerte, eterificarse eventualmente, 
por lo menos en parte, los grupos hidroxílicos libres con 

10. un alcanol, a lo menos de 1 a 4 átomos de carbono y even­



5.

10.

15.

20.

25.

tualmente transformarse las sales de los productos de po- 
licondensaoión en los hidróxidos respectivos.

La condensación se efectúa de preferencia a tem­
peratura de 110 a 14-02 C y en un disolvente orgánico iner­
te o una mezcla de disolventes. Son aptos para ello so­
bre todo los hidrocarburos aromáticos, como, por ejemplo, 
el tolueno, orto-, meta- o para-xileno o una mezcla de 
ellos, o también las mezclas de xileno-tolueno, xileno- 
-benceno o xileno-decahidronaftalina.

Es posible asimismo efectuar la condensación en 
ausencia de disolvente orgánico inerte? por ejemplo, sir­
cándose como disolvente del producto de policondensacién 
ya preparado o condensado en fusión.

De conveniencia se procede calentando a punto 
de ebullición el compuesto de tetrakis-(hidroximeti1)-fos 
fonio, que ordinariamente se halla en forma de solución 
acuosa, junto con el componente (b), cventualmente en un 
disolvente, y destilando el agua. Además puede trabajar­
se continuamente o en forma de fases, es decir, calentar 
inmediatamente a la temperatura necesaria o reunir primero 
los componentes (a) y (b) a temperatura ambiente, por 
ejemplo 15 a 25S C y calentar luego a 100 - 1502 C. En 
calidad de compuesto de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio 
entran en cuenta sobre todo las sales y el hidróxido.

Sales de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio apropia 
das son, por ejemplo, el formiato, el acetato, el fosfato o 
el sulfato y los haluros, como por ejemplo el bromuro o en



especial el cloruro. El cloruro de totrakls-fhidroximotíl.?- 
fosfonio se designa en lo que siguo como TUPO.

Siempre que so emplee como producto de partida 
el hidróxido de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio (THPOH), 

5. es conveniente preparar éste de antemano mediante neutra­
lizad én en solucién acuosa con una base (por ejemplo, hi- 
dréxido sódico), a partir de una sal respectiva (por ejem­
plo, THPC), y deshidratadón consecutiva.

Se emplean ventajosamente, en calidad de compo - 
10. nente (b), aminas primarias alifáticas, especialmente al- 

quilaminas oon 22 átomos a lo sumo en el radical de alqui­
lo .

Las di- y poliaminas con por lo menos un grupo 
amino primario en la molécula o las aminas primarias, que 

15. contienen, como, por ejemplo, radicales de alquenilo, de 
hidroxialquilo o de halogenoalqullo.

La eterificadén, que eventualmente se realiza 
del producto de condensación que contiene todavía grupos 
hidroxílicos libres se lleva a cabo, por ejemplo, con n-bu 

20. tanol, n-propanol, etanol o, on particular motanol. So ac- 
tda entonces de preferencia en medio ácido.

Los catalizadores ácidos que ovontualmento so 
omploan on la condensación son do proforonda salos do ac­
ción ácida (ácidos do Lewis), como cloruro do magnesio,cío 

25. ruro de hierro trivalente, nitrato do cinc o trifluoruro 
do boro/éter diotilico. El omploo do ostos catalizadores 
os recomendable particularmente para la autocondonsación 
do QHPOH y al condensar por debajo do 120SC.

Terminada la condensación y la eventual oterifi-



eación, las sales de los productos de la condensación pue­
den tambián sor transformadas, totalmente o en parte, en 
los hidróxidos respectivos, lo cual se realiza normalmente 
por adición de bases fuertes, como hidróxidos alcalinos o 
alcalinotórroos (por ojomplo, hidróxido sódico, hidróxido 
potásico o hidróxido cálcico) o tambión carbonato sódico* 
La cantidad de base se ajusta entonces convenientemente de 
modo que el pH de la mezcla sea do 5 a 8 aproximadamente* 
Esta transformación se lleva a cabo do conveniencia en el 
baño de aplicación.

Muchas voces los productos finalos prosontan un 
olor ingrato, causados por compuestos do fósforo trivalen­
te volátiles, do peso molecular bajo (por ejemplo fosfinas 
como la hidroximetilfosfina). Este olor puede eliminarse 
mediante un tratamiento oxidativo posterior del producto 
de la condensación? por ejemplo, mediante introducción de 
aire u oxígeno en la mezcla reaooional o mediante adición 
de oxidantes, (como por ejemplo, peróxido de hidrógeno o 
persulfato potásico).

Los productos de esta condensación se utilizan 
para ignifugar el material de fibra orgánico, particular­
mente los góneros textiles. Se procede convenientemente 
aplicando a estos materiales una preparación acuosa que 
contenga a lo menos :
1) un producto de condensación del tipo que se ha indi­

cado y
2) un compuesto polifuncional que sea distinto de los 

productos de condensación segán 1),
mediante el proceso de fijación por almacenamiento en hii-



medo, por almacenamiento en mojado, sobro todo fijación con 
amoniaco, o en especial proceso do fijación térmica.

El componente 2) está constituido preferentemente 
por epóxidos polifuncionales o, sobre todo, por compuestos 

5. de nitrógeno polifuncionales. En el concepto de epóxidos en­
tran en cuenta sobre todo los epóxidos, líquidos a la tempe­
ratura del ambiente y con dos grupos epoxiáicos a lo menos, 
que se derivan preferentemente de fenoles polivalentes. Com 
puestos de nitrógeno polifuncionales son, por ejemplo, las 

10. polialquilenpoliaminas o, en particular, los formadores de 
aminoplasto o los precondensados aminoplásticos. Se prefie­
ren estos dltimos.

Por formadores de aminoplasto se entienden los 
compuestos de nitrógeno metilolables; y por precondensados 

15. aminoplásticos, los productos de adición de formaldehido a 
compuestos de nitrógeno metilolables. En concepto de forma- 
dores de aminoplasto y respectivamente de compuestos de ni­
trógeno metilolables cabe resonar:

Las 1,3,5-aminotriazinas, oomo las melaminas N- 
20. substituidas, por ejemplo N-butiImolamí na,

N-trihalogonomotilmolaminas, triazonas y asimis 
mo ammolina; y guanaminas, por ojomplo benzogua 
naminas, acotoguanaminas o tambión diguanaminas.

Entran además en ouonta: la cianamida, la acrila- 
25. da, las alquil- o aril-uroas y -tiouroas, las alquilen-ureas 

o-diuroas por ojomplo urca, tiourca, uronas, etilenuroa, 
propilonurea, acotilcndiuroa o on particular la 4;5-dihidro 
xiimidazolidona-2 y sus derivados (por ejemplo, la 4t5-di- 
hidroxiimidazolidona-2 substituida on posición 4 junto al
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grupo hidroxílico con ol radical CHgCHgCO-NH-CHgOH). Se em­
plean con preferencia los compuestos metilólicos de una 
urea, una etilenurea o la melamina. De los productos de la 
máxima metilolaoión resultan por lo general productos valió 

5* sos, pero estos se obtienen tambián de productos de motilóla 
ción bajo. Son en especial apropiados las metilolmelaminas 
eterificadas o no eterificadas. Si calidad do precondensa - 
dos de aminoplasto son aptos tanto los aminoplastos precon- 
densados predominantemente monomoloculares como los más al- 

10. tos.
Tambián los ¿iteres do estos precondensados amino- 

plásticos puoden emplearse junto con los productos do la 
reacción. Son vontajosoq por ejemplo, los ótoros de alcano- 
les (como el metanol, el etanol, el n-propanol, el isopropa 

15* nol y n-butanol) o los pentanoles. Sin embargo, conviene 
que estos precondensados aminoplástlcos sean solubles en 
agua, como por ejemplo, el áter dimetílico de pentametilol 
melamina.

Los materiales de fibra orgánicos pasibles de es- 
20. te apresto ignífugo son, por ejemplo, la madera, el papel, 

las píelos, los cueros o, preferentemente, los gáneros tex­
tiles. En particular se ignifugan así materiales fibrosos 
de poliamidas, de celulosa, de celulosa—poliáster o de po— 
liáster, y se prefieren los tejidos de lana, de poliáster o 

25. de mezcla de poliáster—celulosa en los que la proporcián 
de poliáster respecto a la proporcián de celulosa está en 
la relación de 1*4 & 2:1. Entran pues tambián en considera­
ción por ejemplo, los tejidos mixtos do poliáster-celulosa 
llamados de 20/80, 26/74, 5C/50 y 67/33.
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La celulosa o la porción de celulosa del material
de fibra procede, por ejemplo, del lino, del algodón, do la 
seda artificial o de la lana celulósica. Además de las mez­
clas de fibra de polióster-celulosa, entran tambión en cuen 

5. ta las mezclas do fibra de celulosa con poliamidas natura­
les o sintéticas. Sobre todo pueden hacerse bien ignífugos 
con estos productos de condensación los materiales de fibra 
de lana.

Las preparaciones acuosas para la ignifugación 
10. de los materiales de fibra orgánica contienen normalmente 

de 200 a 600 g/litro, y preferentemente de 350 a 450 g por 
litro, del componente 1) y de 20 a 200 g por litro, y pre­
ferentemente de 40 a 120 g por litro, del componente 2).Las 
preparaciones presentan la mayoría de las veces pH ácido 

15. hasta neutro o ligeramente alcalino, por ejemplo de 2 a 
7,5,de preferencia do 4 a 7.

Las preparaciones para la ignifugación pueden con 
tener todavía,.eventualmente, otros suplementos. Para lo - 
grar mayor depositación de substancia en los tejidos es 

20. ventajosa, por ejemplo, la adición do 0,1 a 0,5 por mil de 
un poliotilonglicol de poso molecular alto. Además, pueden 
añadirse a las preparaciones los plastificantos usuales; 
por ejemplo, una emulsión acuosa do poliotileno o do acei­
to de silicona.

25# Para mejorar la rosistencia mecánica de las fi­
bras pueden agregarse tambiÓn a las preparaciones copoli- 
morizadoo idóneos; por ojomplo, copolimorizad&s do N-motil- 
olacrilamlda o asimismo copolimerizados cationactivos.Son 
aquí ventajosas, por ejemplo, las emulsiones acuosas de
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5.

10.

15.

20.

25.

copolimerizados a baso de
a) 0,25 a 10 % de una sal alcalinotárrea de un deido 

monooarboxílioo insaturado alfa,beta- 
etilénicamento,

b) 0,25 a 30 % de una N-moti 1 olamida o un éter N-metil- 
olamídioo do un deido mono- o di-carbo- 
xílico insaturado alfa,beta-etilónica- 
monte y

c) 99,5 a 60 % a lo menos do otro compuesto copolime- 
rizable.

Estos copolimerizados y su preparación son conocí 
dos. Con el empleo simultáneo de un copolimerizado de este 
tipo puedo influirse favorablemente en la resistencia a la 
laceración y la resistencia al froto del material de fibra 
tratado.

Si so añado todavía a la preparación un polimeriza 
do del tipo que so ha expuesto, os ventajoso que la adición 
so efectúe en cantidades pequeñas? por ejemplo, de 1 a 10% 
respecto a la cantidad del producto de condensación. Lo mis 
mo cabe decir de un eventual plastificante, para el que las 
cantidades respectivas pueden ser igualmente de 1 a 10%.

También es posible (aunque la mayoría de las ve­
ces no resulta necesario) la adición do catalizadores del 
endurecimiento, como, por ejemplo, cloruro amónico, dihidro 
ortofosfato amónico, ácido fosfórico, cloruro magnésico, 
nitrato de cinc, etc.

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



5.

10.

15.

20.

25.

Para mejorar la solidez do los aprestos ignífu - 
gos y proporcionar un tacto suave, puede sor ventajoso agre 
gar a las preparaciones acuosas parafinas halogenadas en 
combinación con un compuesto do haluro de polivinilo.

La aplicación de las preparaciones a los materia­
les de fibra so efectúa de manera ya conocida. Preferente - 
mente se actúa con gónoro en piezas y se impregnan óstas en 
un fular que se ha cargado con la preparación a la tempera­
tura del ambiento.

En el procedimiento do fijación tórmico, que es 
el proferido, el material de fibra así impregnado debe aho­
ra secarse y someterse a un tratamiento por calor. De con - 
venioncia so seca a temperatura de 100RC a lo sumo. Luego 
se somete el material a un tratamiento tórmico a temperatu­
ras superiores a 1002 c (por ejemplo, de 100 a 2002 0 y pro 
ferontemento de 120 a 1802 C), cuya duración puedo ser tan­
to más breve cuanto más alta sea la temperatura. La dura - 
ción de este calentamiento os, por ejemplo, de 30 segundos 
a 10 minutos.

Si so actúa por el procedimiento de fijación en 
húmodo, so seca primeramente el tejido hasta una humedad ro 
sidual de un 5 a 20% y luego so lo guarda durante 12 a 48 
horas a temperatura do unos 40 a 602 C, so lo enjuaga, so lo 
lava y se lo soca. En el procedimiento do fijación en moja­
do se procedo do modo semejante, con la diferencia do que el 
matorial de fibra so guarda completamente mojado. En el pro 
cedimicnto do fijación con amoníaco, el material do fibra 
tratado, mantenido húmedo se gasifica primeramente con amo­
níaco y a continuación so soca.
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Cuando ol medio de reacción es fuertemente ¿-ido, 
puedo ser conveniente un lavado final, con un agente acep- 
tor de ¿oído (preferentemente, con solución acuosa de car­
bonato sódico).

5. Los porcentajes y las partes en los ejemplos que
siguen, son partes en poso y rospoctivamente porcentajes 
en poso. I*ag partos en volumen so refieren a las partes en 
poso como el mililitro al gramo.

Ejemplo 1
10. En un rocipiente agitador de 500 partos en volu­

men de capacidad, provisto de termómetro, separador de agua 
y embudo goteador, se calientan a 802 o, 244 partos do una 
solución acuosa al 78% do cloruro de totrakishidroximctil- 
fosfonio (l mol). A continuación y bajo fuerte agitación so 

15, adicionan en ol tórmino do 20 minutos 9 partos de dodocila- 
mina (0,05 molos). Tras finalizar la adición a gotas se agi 
ta durante 10 minutos, luego se adicionan 200 partes de xi- 
leno, y se calienta hasta el punto do ebullición. le elimi­
nación aceotrópica del agua se inicia a 1023 C. En el trans 

20. curso de la separación del agua se alcanza la temperatura 
interior de 134SC y se obtienen en total 71 partes de agua. 
El producto de condensación se presenta como una masa tenaz 
y se disuelve mediante adición do 200 partes de agua. El xi 
leño so separa por succión lo más posible y la solución 

25. acuosa se libera nuevamente en vaoio y a 703 c de agua y 
la dosis restanto de xileno. So obtiene 162 partes de un 
producto amarillento, altamente viscoso, que es claramente 
solublo on agua y con amoniaco no da ninguna precipitación.

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

!! tt !! 2905 tt dóbil

Espaldón ancho tt 2850 tt medianamente dóbil

5. tt t! tt 2650 tt tt tt

n t! tt 2340 tt dóbil
Banda ancha tt 2080 tt !!

Espaldón ancho tt 1710 tt medianamente dóbil
!! tt tt 1660 tt tt tt

10. Banda ancha tt 1640 tt tt !'

Espaldón agudo tt 1465 tt tt tt

tt !! tt 1440 u tt tt

" ancho tt 1415 tt tt tt

" agudo tt 13OO tt tt tt

1 5. " ancho tt 1220 tt tt tt

Banda ancha tt 1150 tt dóbil
tt tt tt 1100 tt tt

!! tt tt 1040 tt medianamente dóbil
Espaldón agudo tt 925 tt w tt

20. " ancho tt 900 tt tt tt

Banda ancha tt 820 tt dóbil
Espaldón ancho tt 760 tt tt

Ejemplo 2
So procodo tal como se ha descrito on el ejomplo 

25. 1, pero empleando 18 partes do dodecilamina. Se obtienen on
total 74 partos de agua. Despuós do la elaboración según el 
ejemplo 1 se obtienen 145 partes de un producto de conden­
sación amarillo, viscoso y tenaz, que es claramente solu - 
ble en agua y que no da ninguna precipitación con amoniaco.



El espoccro infrarrojo do gg-̂ g producto muestra 
las bandas siguientes :
Banda ancha 
Espaldón anoho

5. " "
!! tt

tt tt

tt tt

Banda aguda 
10. Espaldón ancho

"  tt

Banda ancha 
Espaldón agudo 
Banda ancha 

15 * " aguda
Espaldón ancho 
Banda ancha 
Banda ancha a 
Espaldón agudo 

20. " ancho
Banda ancha 
Espaldón ancho

alrededor do 3200 c m
n 2900 tt
tt

2850 tt
tt 2660 tt
tt 2500 :t

tt 2335 tt
tt 2080 tt

tt 1705 tt

tt 1660 tt

tt 1635 tt

tt 1460 tt

tt 1415 tt

!t 1300 tt

tt 1205 tt

tt 1100 tt

tt 1040 tt

tt 920 :t

tt 880 tt

tt 810 tt

tt 760 tt

Ejemplo ¡3

fuerte
dóhil
medianamente dóhil

tt !!

dóhil
K
M

mediano
tt
tt

tt
medianamente dóhil

tt :t

tt tt

dóhil
mediaiK!.
medianamente dóhil

tt tt

dóhil

Se procede tal como se ha descrito en el ejemplo 
25* 1) pero empleando en lugar de la dodecilamina 14,25 partee

de alilamina (0,25 molos). Se obtienen en total 83 partes 
de agua. Tras la elaboración sogón el ejemplo 1 se obtienen 
164 partes do un producto de condensación amarillo, viscoso 
y tenaz, que con objeto de mejor manipulación se deslie con
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5.

10.

15.

20,

25.

agua haata un confuido do substancia activa del 80 %.
El espectro infrarrojo de esto producto muestra 

las bandas siguientes :
Banda ancha alrededor de 3360 - 1cm fuerte

" aguda tt 2905 tt dóbil
Espaldón ancho !! 2 8 5 0 tt medianamente} dóbil

tt tt tt 2650 tt tt tt

M H H 2350 tt dóbil
Banda ancha tt 2080 tt tt

Espaldón agudo tt 1705 tt medianamente dóbil
Banda ancha tt 1630 tt tt fuerte
Espaldón agudo tt 1465 tt tt dóbil
Banda ancha tt 1415 tt mediana

" aguda tt 1 3 0 0 tt dóbil
Espaldón ancho tt 1 2 2 0 tt tt

t! tt tt 1150 !t mediano
Banda aguda tt 1095 tt dóbil

tt tt tt 1045 tt mediana
Espaldón agudo tt 920 tt medianamente dóbil

" ancho tt 890 tt dóbil
Ejemplo 4

So procode tal como so ha descrito on ol ejemplo 
1, poro empleando on lugar do la doáooilamina 25,5 partos 
3-dimetilaminopropilamina (0,25 moles).

Se obtienen en total 76 partes de agua. Tras la 
elaboración según el ejemplo 1, se obtienen 193 partes dgótn 
producto do condensación amarillo, viscoso, que con objeto 
de mejorar la manipulación so deslio con agua hasta un conte 
nido de substancia acttva del 80 %
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El espectro infrarrojo &o osto producto muestra 
las bandas siguientes :
Banda ancha alrededor de 3240 cm*"̂ fuerte

aguda t! 2910 H débil
5 . Espaldón ahcho !t

2850 tt tt

tt H tt 2700 tt tt

M !! H 2480 tt tt

tt !t tt 2360 t! tt

Banda aguda !! 2070 tt tt

1 0. Banda ancha tt 1630 tt mediana
Espaldón ancho t) 1470 tt mediano
Banda ancha H 1410 tt medianamente débil

" aguda tt 1300 tt débil
Espaldón ancho tt 1210 tt tt

1 5. Banda ancha tt 1150 tt medianamente débil
" aguda !) 1100 tt débil
"  aguda tt IO40 tt mediana

Espaldón agudo tt 925 tt mediano
"  ancho tt 890 tt medianamente débil

2 0 . !! H tt 810 tt débil
Ejemplo 5

En un rocipiente agitador de 500 partes en volumen 
de capacidad, provisto do refrigerador de reflujo y termóme­
tro, se disponen 244 partes (l mol) de una solución acuosa 

25* al 78 % do THPC y se enfría a 53 C. Luego se adiciona a gotas 
bajo fuerte agitación y refrigeración de hielo en el tórmino 
de 10 minutos, 15,2 partos (0,25 molos) de etilendiamina al
98,5 %, con lo que la temperatura asciende hasta 133 0 . Lue­
go se condensa a 100 - 1103 o durante 2 horas. Tras el en -



friado se obtienen 255 partes do una solución amarilla, cla­
ra, do baja viscosidad do 76 % do contenido activo.

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

" aguda tt 2910 tt dóbil
Espaldón anchó t! 2850 t< tt

tt M tt 2605 tt medianamente dóbil
!) H tt 2350 tt dóbil

Banda ancha tt 2070 tt tt

Espaldón ancho tt 1705 tt tt

Banda ancha !! 1630 tt mediana
Espaldón agudo tt 1460 tt mediano
Banda ancha tt 1410 tt mediana

" aguda t! 1290 tt dóbil
'' ancha tt 1185 tt tt

" aguda tt IO40 tt fuerte
Espaldón ancho tt 905 tt mediano

w n tt 875 tt medianamente dóbil
)! tt tt 800 tt dóbil

Ejomolo 6

En un recipiente agitador do 500 partes en volumen
de capacidad, provisto de refrigerador de reflujo y tormóme 
tro, se calientan a 802 c do temperatura interior, 244 par­
tos (1 mol) de una solución acuosa al 78 % do TfíPC. Bajo 
buena agitación so adiciona a gotas on el tórmino de 20 mi­
nutos 18 partos (0 ,1 mol) do dodecilamina y se trata luego 
todavía durante 2 horas a 100- U 0ac do temperatura interior. 
Tras el enfriado se obtienen 258 partes de una solución tur



bia, de baja viscosidad do 80 % de contenido activo.
El espectro infrarrojo do esto producto muestra

las bandas siguientes s
Banda ancha alrededor do 3240 cm *** fuerte

5. " aguda t! 2920 tt dóbil
Espaldón ancho t! 2850 tt mediano

n " tt 2630 tt tt

a " t! 2460 tt dóbil
tt " tt 2350 tt tt

10. Banda ancha tt 2080 tt tt

H n tt 1630 tt mediana
Espaldón agudo t! 1460 tt tt

Banda ancha tt 1415 tt

" aguda tt 1300 dóbil
15. Espaldón ancho tt 1200 tt n

tt tt tt 1165 tt tt

tt tt t! 1105 tt

Banda aguda t! 1040 fuerte
Espaldón agudo tt 920 medianamente fuerte

20. " anch o t! 880 " dóbil
)! tt t! 810 tt dóbil

Ejemplo 7
En un recipiente agitador do 500 partes en volu - 

mon, provisto de separador de agua, refrigerador de reflujo 
25* y termómetro, se enfrian a 5^ C do temperatura interior,

244 partes (l mol) de una solución al 78 % de THPC despuós 
de lo cual so adiciona a gotas bajo buena agitación y refri 
geración de hielo en el tórmino do 10 minutos, 15,2 partos 
(0,25 moles) do otilendiamina al 98,5 %* Con ello la tempo-
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40
ratura so eleva a 14s c. Luego se adicionan 200 partes de 
mezcla de isómeros de xileno, y se calienta hasta el punto 
do ebullición. La exclusión aceotrópica del agua se inicia 
a 1003 C. En el ourso de la separación de agua se alcanza 
la temperatura interior de 1323 0 y se obtienen en total 81 
partes de agua. El producto de condensación se presenta como 
una masa tenaz y se disuelve mediante adición de 200 partes 
do agua. El xileno se separa por succión lo más posible y 
la solución acuosa se libera do nuevo en vacio y a 703 C de 
agua y de la dosis restante de xileno. Se obtiene un produc­
to de condensación amarillo, tenaz, que con objeto de mejor 
manipulación se deslie con agua hasta un contenido activo 
del 80 %. Rendimiento: 211 partes a 80 %.

El espectro infrarrojo de este producto muestra 
las bandas siguíentos :
Banda ancha alrededor de 3240 —1om fuerte

" aguda X 2905 X dóbil
Espaldón ancho X 2850 X X

Banda ancha X 2620 X X

Espaldón ancho X 2350 X X

" agudo X 2070 X X

X X X 1710 X medianamente dóbil
Banda ancha X 1630 X mediana
Espaldón ancho X 1460 X mediano

H X X 1415 X X

Banda aguda X 1295 X dóbil
Espaldón ancho X 1180 X medianamente débil

X X X 1135 X dóbil
X X X 1100 X X



*-lBanda aguda alrododor 1040 cm mediana
" anoha " 900 " medianamente ^ebil

Ejemplo 8
En un recipiente agitador do 500 partes en volu - 

men de capacidad, provisto do refrigerador de reflujo y tor 
mómotro, se enfrian a 02 C 244 partos (l mol) de una solu - 
ción acuosa al 78 % do TUPO. En el tórmino de 30 minutos, y 
bajo fuerto agitación y refrigeración do hielo se adicionan
25,5 partos (0,25 molos) de 3-dimetilannnopropilann na, con 
lo que la temperatura se eleva hasta 32 0. Luego se conden­
sa durante 2 horas a 100 - 11520. Tras el enfriado se obtie 
non 262,5 partes do una solución amarillenta, de baja visco­
sidad. El contenido activo asciende al 78 %.

El espectro infrarrojo de esto producto muostra 
las bandas siguientes :
Banda ancha alrododor de 3240 -1cm fuerte

" aguda tt 2900 tt dóbil
Espaldón ancho tt 2850 M mediamente dóbil

tt H 1! 2630 n tt tt

H H !! 2480 tt tt tt

tt tt tt 2350 tt dóbil
Banda aguda tt 2070 t! tt

Espaldón ancho tt 1705 !! !T
Banda ancha M 1635 tt mediana
Espaldón ancho tt 1460 tt mediano
Banda ancha )! 1415 tt mediana

" aguda tt 1300 tt dóbil
" ancha tt 1190 tt tt

!t n tt 1140 tt tt



Espaldón agudo alrededor —ide 1040 cm mediano
M ancho K 1115 " "
)! agudo H 920 " medianamente d¿!11

H ancho !! 880 " dóbil
n !! n

Ejemplo 9
805 " "

En un recipiente agitador de 500 partos en volu­
men, previsto do separador do agua, refrigerador de reflu­
jo y termómetro, se enfrían a IOS c de temperatura interior 
244 partos (l mol) de ana solución acuosa al 78 % do THPC 
despuós de lo cual so adiciona a gotas bajo buena agitación 
y refrigeración de hielo en el tórmino de 5 minutos, 21 par­
tes (0,2 molos) do diglicolamina. La temperatura se eleva 
con ello a 16S 0. Luego se adicionan 200 partes de una mez­
cla do isómeros do xileno y so calienta hasta el punto do 
ebullición. La exclusión aceotrópica del agua se inicia a 
1043 C. En el curso de la separación do agua so alcanza la 
temperatura intorior do 1323 C, y so enfría, con lo cual se 
soparan 75 partos do agua. El producto do condensación alta 
monto viscoso so disuolvo mediante adición do 200 partes do 
agua. El xileno so separa por succión lo más posible y la 
solución acuosa se libora de nuevo on vacio y a 70c 0 do 
agua y do la dosis róstante do xileno. Se obtiene un produc 
to de condensación viscoso, que con objeto de mejor manipu­
lación se deslíe con agua a un contenido activo del 80%, 
Rendimiento: 225,5 partos al 80 %.

El espectro infrarrojo de este producto muestra 
las bandas siguientes :

—1Banda ancha alrededor de 3200 cm fuerte
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Banda aguda 
Espaldón ô eiio

tt ;t

tt tt

tt tt

Banda aguda 
Espaldón ancho 
Banda ancha 
Espaldón agudo 
Banda ancha 

" aguda 
Espaldón ancho

tt tt

Banda ancha 
" aguda 

Espaldón agudo 
" ancho
)! tt

alrededor de 2920 -1cm *** dóbil
t, 2850 tt medianamente ¿¿sil
tt 2650 !! tt

tt 2480 tt dóbil
tt 2350 tt tt

tt 2070 tt tt

tt 1710 tt tt

tt 1635 tt mediana
tt 1465 tt medianamente dóbil
!! 1415 :t mediana
tt 1300 tt débil
tt 1200 tt !!
tt 1160 tt !!
tt 1100 tt dóbil
tt 1045 tt medianamente fuerte
tt 920 tt mediano
tt 890 !! medianamente dóbil
tt 815 tt dóbil

Ejemplo 10
En un recipiente agitador de 500 partes en volu - 

men de capacidad, provisto de refrigerador de reflujo y 
termómetro, se enfrían a 02 C 244 partes (1 mol) de una so­
lución acuosa al 73 % de THPC. En el término de 20 minutos 
se adicionan bajo fuerte agitación y refrigeración de hie­
lo, 15,25 partes (0,25 moles) de mono-etanolamina, con lo
que la temperatura se eleva hasta 3a C, Luego se condensa 
durante 2 horas a 100-105BC. Tras el enfriado se obtienen 
255 partes de una solución amarillenta, de baja viscosidad. 
El contenido activo asciende a 80,5 %,
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El onpeotro Infrarrojo maestra las bandas siguien-
v O o  $

Banda ancha alrededor da 3240 -1cm fuerte
Banda aguda M 2920 M dóbil
Espaldón ancho n 2850 !! medianamente dóbil

t< M tt 2630 (! tt

t! t) tt 2350 t! dóbil
Banda ancha tt 2070 tt )!

Espaldón ancho tt 1700 t! tt

Banda ancha tt 1630 !t mediana
Espaldón agudo tt 1460 t! medianamente dóbil
Banda ancha tt 1410 M mediana

" aguda M 1290 tt dóbil
Espaldón ancho tt 1180 !! tt

!! !t tt 1160 tt tt

Banda aguda t t 1040 tt fuerte
Espaldón ancho tt 910 tt mediano
Banda ancha tt 870 !! mediana
Espaldón ancho tt 810 tt dóbil

Ejemplo 11
En un recipiente agitador de 500 partes en volu - 

men de capacidad, provisto de refrigerador de reflujo y ter­
mómetro, se enfrian a oa C 244 partes (1 mol) de una solu - 
ción acuosa al 78 % de THPC. En el tórmino de 5 minutos se 
adicionan bajo fuerte agitación y refrigeración de hielo- !'
18,6 partes (0,2 moles) de anilina, con lo que la tempera­
tura se eleva hasta 53 0. Luego se condensa a 100-U0a 0 
durante 2 horas. Tras el enfriado se obtienen 259 partes de 
una solución roja, de baja viscosidad. El contenido activo



asciende al 75,8 %*
El espectro infrarrojo muestra las bandas siguien­

tes :
Banda ancha alrededor de 3200 cm**̂  fuerte

5. "  aguda tt 2905 tt dóbil
Espaldón ancho tt 2850 M medianamente dóbil

tt tt tt 2620 :t tt ¡t

!! t! tt 2460 tt dóbil
!! t: t! 2350 tt tt

10. Banda aguda tt 2070 tt medianamente dóbil
Espaldón ancho tt 1710 H tt :t

Banda ancha !! 1630 tt mediana
"  aguda tt 1500 tt medianamente dóbil

Espaldón agudo n 1460 tt dóbil
15. Banda ancha tt 1405 tt medianamente dóbil

"  aguda t< 1295 tt dóbil
Espaldón ancho tt H 85 tt n

"  tt tt 1130 t! tt

Banda ancha n IO35 :t mediana
20. Espaldón agudo !t 910 tt mediano

"  ancho tt 875 H dóbil
tt !! !! 815 tt !!

Ejemplo 12
En un recipiente agitador de 500 partes en volumen 

25* de capacidad, provisto de refrigerador de reflujo y termóme­
tro, se enfrian a oa c 244 partes (1 mol) de una solución 
acuosa al 78 % de THPC. En el tórmino de 10 minutos se adi­
cionan a gotas bajo fuerte agitación y refrigeración de hie­
lo, 11 ,2 partes (0 ,1 moles) de dietilentriamina al 92,1 %,con
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lo . que la temperatura se eleva a 9^ 0. Luego se condensa a 
100 - H 5a C durante 2 horas. Tras el enfriado se obtienen 
251,5 partes de un líquido amarillo, de baja viscosidad. El 
contenido activo asciende al 80,2 %.

El espectro infrarrojo muestra las bandas siguien­
tes :
Banda ancha alrededor de 3240 ^^-1cm fuerte

" aguda tt 2905 tt dóbil
Espaldón ancho tt 2850 tt medianamente dóbil

!t tt tt 2610 tt n tt

)t tt tt 2480 tt dóbil
tt tt n 2350 t! medianamente dóbil

Banda aguda tt 2070 tt tt tt

Espaldón ancho tt 1700 tt mediano
Banda ancha tt 1635 tt mediana
Espaldón agudo tt 1460 tt me d Laño
Banda ancha !t 1410 tt medianamente dóbil

" aguda tt 1290 tt dóbil
Espaldón ancho tt 1185 tt tt

" tt tt 1130 tt tt

Banda ancha tt 1040 tt mediana
Espaldón agudo tt 915 tt mediano

" ancho tt 880 tt medianamente dóbil
w tt í! 810 tt dóbil

Ejemplo 11
En un recipiente agitador de 500 partes en volu — 

men de capacidad, provisto de refrigerador d^reflujo y ter­
mómetro, se enfrían a -8a C 244 partes (l mol) de una solu­
ción acuosa al 78% de TUPO. En el tórmino de 6 minutos se



adicionan a gotas bajo fuerte agitación y refrigeración de 
hielo 9,45 partes (0,05 moles) de tetraetilpentamina, con 
lo que la temperatura se eleva a +is C. Luego se condensa a 
100 - 110SC durante 2 horas. Tras el enfriado se obtienen 249 

5' partes de un líquido amarillo rojizo, de baja viscosidad.El 
contenido activo asciende al 81,4 %*

El espectro infrarrojo muestra las bandas siguien­
tes :
Banda ancha alrededor de 3240 —1cm fuerte

10. " aguda !! 2920 !! débil
Espaldón ancho M 2850 !! mediano

H tt )! 2630 M tt

'! tt tt 2480 tt débil
!! tt tt 2350 !! tt

15. Banda aguda tt 2070 tt tt

Espaldón ancho !! 1700 tt tt

Banda ancha tt 1630 tt mediana
Espaldón agudo !! 3460 tt mediano
Banda ancha tt 1410 t! mediana

20. " aguda H 1300 tt débil
" ancha tt 1190 tt tt

Espaldón ancho M 1125 tt tt

Banda ancha '! 1040 tt fuerte
Espaldón agudo !! 920 tt mediano

25. " ancho !) 880 tt medianamente débil
M t! tt 810 tt débil

Ejemplo 14
En un recipiente agitador de 500 partes en volue

men de capacidad, provisto de refrigerador de reflujo y
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termómetro, se enfrian a Os C 244 partes (1 mol) de una so­
lución acuosa al 78 % de TUPO. En el tórmino de 8 minutos se 
adicionan a gotas bajo fuerte agitación y refrigeración de 
hielo 14.4 partes (0,1 moles) de N-(3-aminopropil)-morfoli­
na, con lo que la temperatura se eleva a 4% C. Luego se con­
densa a 110 -1122C durante 2 horas. Tras el enfriado se ob­
tienen 253.5 partes de un liquido amarillo, de baja viscosi­
dad. El contenido activo asciende al 8^8 %.

El espectro infrarrojo muestra las bandas siguien
tes :
Banda ancha alrededor de 3240 -1 cm *** fuerte

" aguda tt 2920 tt dóbil
Espaldón ancho !! 2850 tt medianamente dóbil

tt  " tt 2640 tt tt tt

tt )! t! 2480 tt dóbil
tt " tt 2350 :t tt

Banda aguda )) 2070 t< tt

Espaldón ancho n 1700 Tí tt

Banda ancha tt 1630 !! mediana
Espaldón agudo tt 1465 ¡t mediano
Banda ancha tt 1410 n mediana

" aguda tt 1300 ¡t dóbil
" ancha tt 1190 T! tt

Espaldón ancho tt 1120 :: H

Banda ancha tt 1040 :t fuerte
Espaldón agudo tt 920 !í mediano

" ancho tt 880 tt medianamente dóbil
M t! tt 810 M tt !'

Ejemplo 15
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En un recipiente agitador de 500 partea, 'en volumen 
de capacidad, provisto do refrigerador de reflujo y termóme­
tro, se enfrian a o* C 244 partos (l mol) do una solución 
acuosa al 78 % de TUPO. En el tórmino de 13 minutos se adi­
ciona a gotas bajo fuerte agitación y refrigeración de hie­
lo 20,8 partes (0,2 moles) de hidroxietiletilendiamina, con 
lo que la temperatura se eleva a 82 C. Luego se condensa du­
rante 2 horas a 105-1153 C. Tras el enfriado se obtienen 
258 partes de un líquido amarillo, de baja viscosidad. El 
contenido activo asciende al 76%.

El espectro infrarrojo muestra las bandas siguien-
tes :
Banda ancha alrededor de 3240 - 1cm fuerte

" aguda tt 2920 tt dóbil
Espaldón ancho !! 2850 t! medianamente dóbil

tt tt !! 2630 tt dóbil
!t tt n 2480 tt tt

tt tt *!! 2350 tt tt

Banda ancha H 2070 tt tt

Espaldón ancho t! 1630 tt mediano
Espaldón agudo !! 1465 tt mediano
Banda ancha M 1410 tt mediana

" aguda M 1300 tt dóbil
" ancha !! 1190 tt n

Espaldón ancho !! 1120 tt tt

Banda aguda - !t 1040 tt fudrte
Espaldón agudo tt 915 tt mediano

" ancho tt 880 tt mediamente dóbil
tt tt tt 800 tt dóbil
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?*! 6 * h
Enemolo 16

En un recipiente agitador de 500 partes en volumen 
de capacidad, provisto de refrigerador de reflujo y termóme­
tro, se enfrían a 6a c, 244 partes (1 mol) de una solución 
acuosa al 78% de TUPO. En el término de 5 minutos se adicio­
nan a gotas bajo fuerte agitación y refrigeración de hielo 
52,5 partes (0,5 moles) de diglicolamina, con lo que la tem­
peratura se eleva a 17^0. Luego se condensa a 105-110SC du­
rante 2 horas. Tras el enfriado se obtienen 293 partes de 
una solución amarilla, de baja viscosidad. El contenido ac­
tivo asciende al 76%.

El espectro infrarrojo muestra las bandas siguien­
tes:
Banda ancha alrededor de 3240 cm**̂ fuerte

" aguda tt 2905 tt débil
Espaldón ancho tt 2850 tt tt

<t tt tt 2630 tt tt

t! t! ¡t 2470 tt tt

!! tt tt 2350 tt tt

Banda ancha tt 2060 tt tt

Espaldón ancho tt 1700 tt tt

Banda ancha tt 1640 t! mediana
Espaldón agudo tt 1460 tt mediano
Banda ancha tt 1410 tt mediana

" aguda tt 1925 tt débil
Espaldón ancho tt 1210 tt tt

" ancho tt 1180 tt tt

Banda aguda tt 1120 tt tt

H W tt 1040 tt fuerte
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Banda aguda 
" ancha 

Espaldón ancho
880 " medianamente débil
805 " débil

Ejemplo 17
En un recipiente agitador de 500 partes en volu­

men de capacidad, provisto de refrigerador de reflujo y ter 
mémetro, se enfrían a 10SC 244 partes (1 mol) de una solución 
acuosa al 78^ de TUPO y se neutraliza a un pH de 7,2 bajo 
fuerte agitación y refrigeración de hielo con 56,2 partes 
de solución acuosa al 30% de hidróxido sódico, A continua­
ción se adioiona a gotas bajo las mismas condiciones en el 
término de 5 minutos 16,1 partes (0,25 moles) de una solu­
ción acuosa al 70% de etilamina, con lo cual la temperatura 
se eleva a 18SC. Luego se condensa a 100-105^0 durante 2 
horas. Tras el enfriado se obtienen 311 partes de una solu­
ción incolora fldida. El contenido de fósforo asciende al 
9,9% calculado sobre el producto tal cual.

El espectro infrarrojo de este producto muestra
las bandas siguientes:

Banda ancha alrededor de 
" aguda "

Espaldón ancho "
!! n M
M n "
M M O

Banda ancha "
Espaldón ancho "

M !! - ' t

M )!

3240 cm**̂  fuerte
2905 " débil
2850 " medianamente débil
2630 " " "
2490 " débil
2350 " "
2070 " "
1690 " "

1630 " mediano
1590 " débil



29 - 9518
Espaldón agudo alrededor de 1460 cm ' mediano **

M¡L *'mt<
Banda ancha tt 1410 !! mediana

" aguda tt 1295 M débil
Espaldón ancho tt 1195 !, tt

Banda ancha tt 1125 tt tt

Espaldón agudo t! 1040 ¡t mediano
" ancho H 1010 !! medianamente fuerte
" agudo tt 915 tt tt débil

Banda ancha tt 870 tt tt

Espaldón ancho t t 810 tt débil
Ejemplo 18

En un recipiente agitador de 500 partes en volumen
de capacidad, provisto de refrigerador de reflujo y termóme­
tro, se condensan en fusión a 105-11530 durante 2 horas 180 

15* partes (0,945 moles) de TUPO cristalizado exento de agua, y 
5,09 partes (0,0189 moles) de estearilamina. Luego se enfría 
a 50ac de temperatura interior. Se adicionan 80 partes de me- 
tanol y 0,1 partes de HC1 acuoso al 37%, y se eterifica du­
rante 30 minutos a temperatura de reflujo (63-64SC). Después 

20. del enfriado a 5030 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:

25* Banda ancha alrededor de 3240 cm**̂  fuerte
" aguda " 2920 " dóbil
Espaldón ancho " 2850 " mediano

2640 " medianamente débil
2480 " débiltt tt !<



Espaldón ancho alrededor de 2360 cm"*1 débil^^
Banda ancha " 2060 t! tt

M tt n 1620 tt mediana
Espaldón agudo " 1460 tt medianamente débil
Banda ancha " 1410 tt mediana

" aguda " 1290 tt débil
" ancha " 1190 tt medianamente débil

Espaldón ancho " 1160 tt débil
Banda aguda " 1035 tt fuerte
Espaldón ancho " 905 tt mediano

M :t n 875 tt H

tt H M 815 tt débil
Ejemplo 19

En un recipiente agitador de 500 partes en volumen 
de capacidad, provisto de refrigerador de reflujo y termóme­
tro, se enfrían a 6SC de temperatura interior 244 partes 
(1 mol) de una solución acuosa al 78% de TUPO. Bajo fuerte 
agitación y refrigeración de hielo se adiciona a gotas en el 
tórmino de 5 minutos 21 partes (0,2 moles) de diglicolamina, 
con lo que la temperatura se eleva a 10SC, A continuación se 
condensa a 105-110SC de temperatura interior durante 2 horas, 
Tras el enfriado se obtienen 262 partes de un liquido amari­
llo, de baja viscosidad. El contenido de fósforo asciende a 
11,8%, calculado sobre el producto tal cual.

El espectro infrarrojo muestra las bandas siguien­
tes:

—1Banda ancha alrededor de 3240 cm ' fuerte
" " " 2900 " dóbil

Espaldón ancho " 2850 " medianamente débil



4%ÍiMEs%
Espaldón ancho alrededor de 2630 -1cm ' medianamente

tt tt !t 2480 tt débil
M !! !! 2360 tt tt

Banda aguda tt 2080 tt medianamente
Espaldón ancho 0 1710 tt tt

Banda ancha tt 1640 tt mediana
Espaldón agudo tt 1460 tt mediano
Banda ancha M 1410 w mediana

" aguda tt 1295 t: débil
" ancha )! 1190 tt tt

tt t! H 1120 tt tt

tt tt tt 1035 tt mediana
Espaldón agudo H 915 tt medianamente

" ancho tt 880 tt tt

tt tt tt 810 tt débil
Ejemplo 20

Tejido mixto de poliéster/algodón (PES/CO) (67/3 3) 
se falardea con los baRos de la tabla 1 que sigue, se seca 
a temperatura de 80 a 1002C y a continuación se endurece du­
rante 5 minutos a 1502C.

Luego el tejido se lava durante 5 minutos a 6030
en un baño, que contiene por litro 5 cc de superóxido de hi­
drógeno (al 35%)? 3 g de lejía de sosa (al 30%) y 1 g de una 
solución acuosa al 25% de un producto de condensación a base 
de 1 mol de p-tercinonilfenol y 9 moles de óxido de etileno. 
A continuación se enjuaga y se seca. El grado de fijación da 
la dosis del producto presento sobre la fibra después del la 
vado posterior (calculado sobre la dosis absorbida previa­
mente ).
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Los tejidos se lavan luego hasta 40 veces durante 
45 minutos y a una temperatura de 6030 en una lavadora demás 
tica, en un baño que contiene 4 g/l de un detergente domes­
tico (lavado SNV-158861).

5. Las diversas muestras de tejido se someten luego
a ensayo de la resistencia a la llama (prueba vertical DIN 
53906; tiempo de encendido, 6 segundos).

Los resultados están compendiados en la tabla 1
que sigues

10. TABLA 1

Componentes (g/l) No Tratado con el baño
.

tratado A j B C D

Producto segán Ej. 1 550 - - -
" " Ej. 2 - 550 - -
" " Ej. 3 - - 690 - i
" " Ej. 4 - - - 485

Dimetilolmelamina 96,5 96,5 96,5 96,5
pH del baño

(ajustado con NaOH) 5,5 5,5 5,5 5,5
Absorción de baño, % 75 75 75 75
Grado de fijación, % 65 69

-

81 65

Resistencia a la 
llama

Tiempo de combustión ulterior(sog') 
/Longitud de laceración (cm.)

Después del lavado 
final Quemado 0/12,5 0/11 0/11 0/8,5

Después de 20 lava­
dos (603 c) H 0/ 9,5 0/ 9,5 o/ 8 0/7,5

Después de 40 lava­dos (60BC) i) 12/ 8 6/ 9,5 4/ 9 14/9,5-
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Ejemplo 21 ,

Se fulardea con los baños de la tabla 2 que sigue, 
un tejido mixto a base de polióster-algodón (PES/CO) 50:50 
y- un tejido de lana (W) se seca a una temperatura de 80 a 
100SC y a continuación se endurece a 150BC durante 5 minu­
tos.

A continuación los tejidos se lavan como se indi­
ca en el Ejemplo 20 (W 4-0ec, PES/CO 60SC), se enjuaga y se 
seca.

Luego los tejidos se lavan hasta 2 veces durante 
45 minutos y a una temperatura de 6020 (w 40SC) en una lava­
dora domestica en un baño, que contiene 4 g/l de un deter­
gente domóstico (lavado SNV 198861). Las diversas muestras 
de tejido se someten luego a ensayo de resistencia a la lla­
ma (prueba vertical DIN 53906.; tiempo de encendido, 6 según 
dos). Los tejidos no tratados se consumen.

Los resultados están compendiados en la tabla 2
que sigue:

TABLA 2

Tratado con
Componentes g/l

Producto segdn Ej. 5 j

PES/CO 50:50 !
! "*r— í--- :-- i— }
i iJLLEJ R
i !

2 5. Ej. 6 I 68oi 
Ej. 8 ¡691
Ej. 9 !i ¡
Ej.11 j }
Ej.15 ! }

¡680 {!
¡680]

F
PES/CO 67:33 W

674

O i H

691

680
468

K



Tratado con
Componentes g/l PES/CO 50:50 PES/CO 67:33 ",

A B c D E F G H 1 J K

Producto según Ej. 16 775 775
" " Ej. 17 68C

Di-trimetilolmelamina 103 103 103 103 103 103 103 965 84,5
Eter dimetilico de 
tr ime ti lolme lamina 
al 75% 153 153
Producto de condensa- 
cién 2

Emulsión de aceite de 
silicona (al 40%) 35 35 35 35 35 35 35 35 35 - 35

pH del baRo 5,5 5,5 5,5 5,5 5,5 5,5 5,5 5,5 6,5 5,5 7

Grado de fijación, % 54 52 60 53 67 55 78 84 70 81 43

Resistencia a la llama: Tiempo de combustión (seg.)/Longitud de 
laceración (cm.)

Después del lavado 
final o/

7,5
ro/9 0/8 0/

7,5 0/9 0/
11,5

0/
12,5

Q/l2 0/1C C/11 o/8

Después de un lavado 0/9 (/)1 0/9 4/!1 (/10 6/
11,5

9^0 (/l2 <yii
rr\

4/4

Después de 5 lavados 0/7 (/)1 2/9 3/8 0/8 Q/]2 3%!0 Q/i1 Q/12
9,5 4/9

Después de 20 " 0/
5,5
)

1/11 0/8
!

3/8 0/8 14/
13

6/10
i

3/]0 0/13 0/
10,5
!<B

4/8

(j) Después de 20 lavados,
(w). Después de 40 lavados.
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15.

Se falardea con loe baños según la siguiente ta­
bla 3, tejidos mixtos de poliéster/algodón PES/CO 50:50, se 
seca a temperatura de 80 a 100SC y a continuación se endure­
ce a 150SC durante 5 minutos.

Los tejidos se lavan a continuación como se indica 
en el Ejemplo 20 (W 402, PES/CO 6020), se enjuaga y se seca.

Luego los tejidos se lavan hasta 5 veces durante 45 
minutos a 60SC en una lavadora doméstica, en un baño, que 
contiene 4 g/l de un detergente doméstico (lavado SNV 198861). 
Las muestras diversas de tejido se someten luego a ensayo de 
la resistencia a la llama (prueba vertical DIN 53906? tiempo 
de encendido, 6 segundos). Los tejidos no tratados se consu­
men.

Los resultados están compendiados en la tabla 3
que sigue:

TABLA 3
,

Componentes g/l Tratados con
A } B i ° i D E F &

Producto según el Ej. 5 674 ;
t
¡ i <

!! !! Ej.10 674 ¡ i
tt t!

t Ej.12 i ] 664 !
0 tt Ej.13 ¡

!6) 650

tt tt Ej.16 !

i
i 775

tt tt Ej.17 í! 825
tt tt Ej.18

103 ,

i
í 460 }

Di-trirnotilolmelamina ¡ 103 ! 103 ¡103 !! 103 103 ¡



TABLA 3 (oont.)

5.

10.

15.

-}
Componentes g/l !-

{i
! Tratados con

A ¡: B ! D } B i P G

Eter dimetílico de tri- 
metilolmelamina

(al 75%) ¡
Emulsión de aceite de

153

35silicona (al 40%) 35 35 35 35 35

pH del baño 5,5 5,5
) .....

¡ 5,5
s

5,5 4,5 7O 5,5

Grado de fijación 55 55 } 54
1____ _

53
.

70 57 43
.

Resistencia a la llamas Tiempo de combustión ( s e g .)/Longitud de 
laceración (cm.)

Después del lavado final 0/7 ¡0/5,5 ¡)/7,5 0/7 0/10 (/10,5 3/11
" de 1 lavado 0/9 ¡0/9,5 1 0/8 0/9,5 0/8 0/9 0/9,5
" " 5 lavados 0/10 ! 1/9 ¡0/11 6/10 0/12 ¡7/13,5 0/9

i ___J____

(3) Producto transformado en compuesto hidroxílico.
Ejemplo 23

20. Se fulardea con los baños de la tabla 4 que sigue,
tejidos mixtos de polióster/algodón PES/CO 67:33 y 50:50 y 

luego se trata como sigue segiSn el procedimiento de fijación 
con amoníacos

El tejido fulardeado se seca a 8030 incompletamen- 
25' te, se gasifica durante 10 minutos con amoníaco, luego en un 

baño, que contiene 300 cc de una solución de amoníaco acuosa 
al 24% por litro, se fulardea e inmediatamente a continuación 
se enjuaga a 40SC en un baño, que contiene 5 g/l de jabón,
6 cc de superóxido de hidrógeno (al 35%) y luego se seca.



5.

10.

15.
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25.

Luego los tejidos se lavan a 60SC como se indica 
en el Ejemplo 21 y seguidamente se someten a ensayo de la re­
sistencia a la llama según DIN 53906 (tiempo de encendido,
6 segundos). Lo-s tejidos no tratados se consumen.

Los resultados están compendiados en la tabla que
sigue:

TABLA 4

Tratado con
Componentes g/l PES/CO 50:50 PES/CO 67:33

A B

Producto según el Ej. 17 g/1 460
" " " Ej. 19 g/l 460

Di-trimetilolmelamina 103 103

Emisión de aceite de silicona 
(al 40%) 35 35

pH del baño 5,5 5,5

Resistencia a la llama
Después del lavado final:

Tiempo de combustión (seg.) 0 0
Longitud de laceración (cm.) 7,5 7,5

+Después de 1 lavado:
Tiempo de combustión (seg.) 0 0
Longitud de laceración (cm.)

i_________
9 11,5



Ejemplo 24 ** ̂
Se fulardea con los baños segán la siguiente tabla 

5, tejidos mixtos de poliáster/algodón PES/CO 67:33 y 50:50, 
se seca a una temperatura de 80 a 1003C y a continuación se 
endurece durante 5 minutos a 150SC.

A continuación los tejidos se enjuagan como se in­
dica en el Ejemplo 21 (W 4030, PES/30 60SC), y se seca.

Los tejidos se lavan luego a 60RC como se indica 
en el Ejemplo 22 y a continuación se someten a ensayo de la 
resistencia de la llama segdn DIN 53906 (tiempo de encendido, 
6 segundos). Los tejidos no tratados se consumen.

Los resultados están compendiados on la tabla que
sigue¡

TABLA 5



10.

TABLA 5 (cont.)

Tratado con
Componentes g/l PEQ/Í30 50:50; PES/CO 67:33

A j
t-

B ¡ C D ¡ E F { 6

pH del baño 5,5 „ ¡ 5,5 5,5 !!
4,5 7 0 }  4,5

Grado de fijación, % 
...-.......... -

70 I 
--- —

56 } ¡ 56 82 j
_____i-

74 en <Tt 00 U3

Resistencia a la llama: Tiempo de combustión (seg. )/Longitud {
de laceración (cm.) !

Despuás del lavado 
final

í
0/10 j 0/13 2/10 0/9
0/6,5j Q/10,5 0/11 0/10

15.

20.

25.

7

(j) Producto transformado en compuesto hidroxilico.
REIVINDICACIONES

Descrito el objeto del presente invento se decla­
ran nuevas y de propia invención las siguientes reivindica­
ciones, con prioridad de la solicitud de patentes suizas 
ns 13309/71 del 10.9.71 y del 26.7.72.

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

(1) un producto de condensación, soluble en agua, a 
base de un compuesto de hidroximetil-fosfonio y 
una amina, el cual se prepara condensando a tempe­
ratura de 100 a 150SC, un mol de un compuesto de 
tetrakLS-(hidroximetil)-fosfonio con 0,02 a 0,5 
molos de una amina, eventualmente en presencia de 
un disolvente orgánico inerte y eterificando even- 
tualmento, por lo menos en parte, los grupos hi-
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5.

1 0.

15̂

20.

25.

droxílicos libres con un alcanol, a lo menos, de
1 a 4 átomos &e carbono y

(2) un compuesto polifuncíonal, que sea distinto de
los componentes (1),

y acabarse el material así tratado, según el proceso por al­
macenamiento en húmedo, por almacenamiento en mojado, por 
medio de amoníaco, o de fijación por calor.*

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

3. - Procedimiento, según la reivindicación 2, ca 
racterizado en que para la preparación del componente (1) la 
condensación se efectúa a temperatura de 110 a 140SC.

4. - Procedimiento, según la reivindicación 2 ó 3, 
caracterizado, en que para la preparación del componente (1) 
la condensación se efectúa en presencia á lo menos de un hi­
drocarburo aromático, inerte como disolvente.

5. - Procedimiento, según la reivindicación 4y ca 
racterizado en que para la preparación del componente (1) se 
emplea como disolvente a lo menos un xileno.

6. - Procedimiento, según una de las reivindica­
ciones 2 a 5, caracterizado en que para la preparación del 
componente (1) se condensan entre sí ambos materiales de 
partida en la relación molar de 1:0,02 a 1:0,3.

7. - Procedimiento, según una de las reivindica­
ciones 2 a 5, caracterizado en que para la preparación del 
componente (1) se emplea una sal o el hidróxido de tetrakis- 
-(hidroximetil)-fosfoni o.

8. - Procedimiento, según la reivindicación 7, ca
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racterizado en que para la preparación del componente (1) se 
emplea una sal de tetrakis-(hidroximotil)-fosfonio.

9. - Procedimiento, según la reivindicación 8, ca 
racterizado en que para la preparación del componente (1) se 
emplea un haluro de tetra!ds-(hidroximetil)-fosfonio.

10. *- Procedimiento, según la reivindicación 9. 
caracterizado en que para la preparación del componente (1) 
se emplean el cloruro de tetrakis-(hidroximetil)-fosfonio.

11. - Procedimiento, según una de las reivindica­
ciones 2 a 10, caracterizado en que se emplea una amina ali- 
fática primaria.

12. - Procedimiento, según una de las reivindica­
ciones 2 a 11 y caracterizado porque en la preparación del 
componente (1), terminada la reacción, se convierten las sa­
les de los productos de condensación en los hidróxidos res­
pectivos.

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 de componente (2), 
un formador de aminoplasto o un precondensado de aminoplasto.

15. - Procedimiento, según la reivindicación 14, 
caracterizado por emplearse en calidad de componente (2), 
una metilolmelamína evontualmente eterificada.

16. - Procedimiento, según una de las reivindica­
ciones 2 a 15, caracterizado por ignifugarse material de fi­
bra a base de poliamidas, celulosa, celulosa-polióster o 
poliéster.
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17*** Procedimiento, según la reivindicación 16, 
caracterizado por ignifugarse tejido de lana, de poliéster 
o mixto de poüóster-celulosa.

18. - Procedimiento según una de las reivindica-
5. ciones 1 a 17, caracterizado por secarse el material de fi­

bra a temperaturas hasta 10020 y sometérsele a un tratamien­
to térmico a temperatura superior a 100BC. ^

19. - Procedimiento para la ignifugación de ma­
teriales de fibra orgánicos.

10. Según se describe y reivindica en la presente me­
moria descriptiva que consta de 42 páginas foliadas y escri­
tas a máquina por una sola cara.

Madrid, a 9 Septiembre de 1972
p. a. <JAtME tSERN

MLA
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