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Puramente por razones de segurldad el retardo de

la combustidn o la resistencia a la combustidn de una tela
es una caracteristica altamente deseable. De los muchaos mé-
todos disponibles para desarrocllar diversos niveles de re-

5 tardo de la combustién todos poseen una variedad de desventa
Jjas, siendo las principales la incapacidad del material re-
tardador de la combustién, o del tratamiento retardador de
la combustidn, para durar durante las operaciones de lavado
mecénico o de limpieza en seco. Dtra desventaje principal de

10 los tratamientos de telas para desarrollar esta caracteristica

de retardo de la combustidn es la pérdida de la propiedad de
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.
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tacto en el substratc. E1 problema es agravado grandemente en

algunos sectores de manipulacidn, particulermente cuandoc es
necesario cumplir exigencias rsglamentarias en cuanto a re-
tardo de la combustidon en prendas de vestir. Por estar su es-
tado fisico en la forma de un haz de finas fibras, ésto invi-
ta y ayuda al mantenimiento de una llama si una combustidn
con llama se inicia en la tela., Es decir, se presenta una
gran superficie para oxidacifn si comienza cualquier combus-
tién con llama.

Correspondientemente un objeto bésico de este inven
to es crear un método que emplee técnicas familiares en la in
dustria textil para la aplicacidn de materiales retardadores
de la combustifn a fibras textiles independientemente de que
estén las fibras en la forme de una tela tejida en telar, en
la forma de una tela tejida de punto o en la forma de madejas
del hilo antes de éer tejido a la forma de tela. l

Otros objetos y ventajas del invento resultarén en
parte evidentes y en parte se deducirén de lo que sigue.

Se ha encontrado que los agentes retardadores de la
combustién para géneros textiles.y materiales afines, del ti-
po duradero, poseen una multitud de efectos secundarios que
a bien harian inutilizable él substrato con combustidn retar-
dada o bien reducirian su duracidn en servicio Gtil. Ademis,
los métodos utilizados de manera més comdn pueden ser efica-
ces sobre un substrato particular mientras que son completa-

mente ineficaces en otros substratos o en mezclas de los mis-

mos.
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El presente invento se refiere a un nuevo método
de retardar la combustifin de géneros textiles y materiales
afines utilizande un método comunmente empleado en la estam-
pacifn y tincifn con pigmentos, es decir por medio de la uti
lizecién de un aglutinante primario que sirve como adhesivo
para fijar el agente retardador de la combustién a un subs-
trato dado, Ademfs, esta técnica puede ser empleada también
para retardar la combustifn de dichos aglutinsntes, que nox
malmente son emulsiones de materieles polimeros sintéticos
altamente inflamables y que contribuyen a la inflamabilidad
de substratos retardadores de la combustidn,

El objeto del presente invento consiste en dos ele-
mentos b&sicos, a saber el elemento retardador de la combus-
tidén y un elemento aglutinante.

El elemento retardador de la combustidn es un compuesto orgé-
nico incoloro, con elevado grado de halobromacidn, s8lido a la
temperatura ambiente, que posee altos puntos de fusidn y de
descomposicifn, que es reducido con facilidad a un tamafio

de particulas extremadamente pequefio por medios convenciona-
les de trituracidn. El material sdélido retardador de la combug
tién es reducido a un tamafo de partfculas inferior a las mi-
cras o de micras y es suspendido en agua de una manera similsr
a la preparacién de dispersiones de pigmento. En algunos ca-
sos, especialmente cuando se utilizan materiales extremadamep
te estables al calor, se debe emplear un agente sinérgico que
contribuya a hacer més inestables frente al calor a los sbli-
dos halobromados. Este agente sinérgico debe poseer caracte-

risticas similares al agente retardador de la combustifn ha-
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lobromado, es decir debe ser un s8lido micropulverizado que
posea buena estabilidad frente al calor, finamente dispersa-
do en agua. Ademés, debe reaccionar con el agente retardador
de la combustién halobromado a las temperaturas de combustién
para formar un gas no inflamable en estado gaseoso que impi-
da que el oxigeno llegue al substrato inflamable, impidiendo
de este modo el proceso de oxidacifn.

El segundo elemento utilizado en este invento es
uria emulsibn de un polimero de alto peso molecular, citada
comunmente como létex. £l polimeroc empleado puede ser el re-
sultado de polimerizar &cido acrilico, 8cido metacrilice,
acrilamida, metacrilemida, acrilonitrilo, ésteres de los &ci
dos acrilico y metacrilico, cloruro de vinilo, cloruro de
vinilideno, estireno, butadieno, &cidos maleico o fumérico y
ésteres de los mismos, y compuestos similares. E1l polimero
puede constituir homopolimeros o copolimeros de los mondmeros
antss descritos. Estos polimeros en emulsidn estén disponibles
en el comercio en diferentes calidades dependiendo de las pro-
piedades definitivas que se deseen. Tienen en comin el hecho
de que forman peiiculas a la temperatura ambiente o a tempe-
raturas elevadas, por si solos o en presencia de plastifican-
tes. Las propiedades de la pelicula dependen de la composicifin
quimica de aquellos.

Debido al heche de que los lAtices poseen propieda-
des adhesivas extremadsmente buenas, son utilizados normalmen~
te para fines de aglutinacidn o unifin. Son utilizados para la

unidn de pigmentos con substratos dificiles de tefiir, para
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unir fibras con fibras con el fin de obtener telas no tejidas,
para unir fibras con telas para producir telas afieltradas ©
flocadas y para unir telas con telas, telas con espumas, te-
las con peliculas, telas con géneros no tejidos, etc., para
obtener telas estratificadas. Son utilizados también para
recubrir el respaldo de telas con el fin de lograr diversos
efectos tales como estabilidad dimensional, paras evitar el des
hilachamiento, para dar a las telas caracteristices no desli-
zantes, con un material de carga para comunicar cpacidad a
aquellas, etc., y para efectuar el acabado con el fin de lo-
grar estabilidad dimensional, aumentar la resistencia mecéni-
ca, disminuir la permeabilidad al aire, comunicer aptitud pa-
ra repeler suciedad y residuocs, etc.

Este invento se refiere a dos utilizaciones de es-

tos materiasles:

a. Para unir el agente retardador de la combustién con
substratos no reactivos mediante la utilizacién de ad-
hesivos de létex; y

b. Pars utilizar el agente retardador de la combustién
con el fin de hacer incombustibles o autoextinguibles
a las peliculas de l4tex cuando éstas son aplicadas a
substratos con combustidn retardada.

a., En esta aplicacibn el agente retardador de la combustidn
sflido es el ingrediente predominante y el l&tex es el in

grediente secundario.
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El agente retardador de la combustidn s6lido micro-
pulverizado es dispersado primero en agua que contisne un
agents humectante, afiadiéndole con lentitud & la fase acucsa
con intensa agitacién, con un mezclador de alta velocidad y
alto cizallamiento. Después de gue se ha completado la adi-
cifn del sdlido, la dispersidn resultante es estabilizada por
medio de adicién de psquefies cantidades de un coloide protec-
tor (comunmente denominado agente espesante) tal como carbo-
ximetilcelulosa, metoxicelulosa o etoxicelulosa de pesos ma-
leculares seleccioﬁados, para lograr una viscosidad fptima
e impedir que se sedimenten las particulas.

El agente retardador de la combustién FR es diluido
luego con agua hasta una concentracidn predeterminada y se
agrega una cantidad de l&tex suficiente para lograr la adhe-
rencia. Esta solucifn es aplicada entonces al substrato sumer
giéndolo en la misma y eliminando el excesc mediante exprimi-
do entre dos rodillos. El substrato himedo es después secado
al aire a cualquier temperatura conveniente y luego secado en
estufa a 125¢C hasta 1502C durante 180 a 90 sequndos.

El material resultante es retardador de la combustin
cuando es ensayado por medio de experimentos de inflamabilidad
comunmente utilizados y el retardédnr de Ja combustidn no se
pierde después de miltiples operaciones de lavado mecénica y/o
de limpieza en seco. El tacto del material retardador de la

combustidn estd inalterado, pero puede ser hecho rigido, si

esto es deseable, por medio de seleccifn de un 1l8tex mds du-

I'O»
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b. La dispersifn de FR, preparada tal como arriba se ha des-

crito, es diluida en agua, se afiade el létex y se ajusta
la viscosidad por medio de utilizacidn de un agente espe-
sante.

Esta carga de tratamiento es aplicada luego por di
ferentes técnicas dependiendo del efecto final deseado.
Puede ser aplicada por impregnacién, aspliceda como recu-
brimiento con espftula, aplicada como recubrimiento con
rodillos, rociada o pulverizada, estampada con rodillos,
estampada en pantalla, aplicada por saturacién y por méto-
dos similares. Después de ello los substratos son secados
al aire a cualquier temperatura conveniente y luego son sg
cados en estufa, igual a como anteriormente.

Esta técnica es empleada usualmente cuando el subg
trato al que es aplicada el l8tex o bien es intrinsecamen-
te retardador de la combustién o ha sido hecho resistente
a la combustidn en una operacifn separada. Puede ser uti-
lizado para retardar la combustién de 14tices, que serén
empleados como adhesivos de afelpado o flocado, para el rg
cubrimiento de respaldos de telas, para la tincidn o estam
pacifn con pigmentos, pare la unidn o estratificacidn con
telas no tejidas, y procesos similares,

El procedimiento de este invento es aplicable a ma-
teriales textiles en forma de fibras cortas, mechas, hiles,
fibras, telas tejidas en telar, telas no tejidas, telas de
bunto obtenidas en tricotosa circular y en tricosa plana,
alfombras y similares, y asimismo a papel, a peliculas, a

espumas, etc.
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El substrato puede ser de origen natural, tal como algodén,
lino, yute, fibras de coco, lana, seda y similares, o también puede
ser artificial tal como celulosa regenerada, diacetatos y triacetatos
de celulosa, fibras de vidrio y similares, o a base de materiales po-
5 limeros sintéticos tales como nylon, poliésteres, polimeros acrilicos,

polipropileno y similares.
El presente invento utiliza compuestos arométicos bromados,
preferiblemente bromados, como materiales retardadores de la combus-

tién. Los compuestos aromfticos preferidos son derivados de:

10 A

BENZEND I, BIFENILD II

o2 v,
: DX
15 £ N\ [ AW E///i§§>A
b} B = JL\\_,gﬂL

C

FENDL 1Iv, TOLUEND V, ACIDO BENZODICD ANILIDA viI,
VI, ’ :

en donde A hasta N son iguales o diferentes y pueden ser H, Br, CHa,
_~CH
20 CyHg, CpH,, CH 3 C/Hg v similares; y X, Y y Z pusden ser

Hg



iguales o diferentes y pueden ser H, CHS' C2H5, C3H7, gHgo

1] 0

n o M n " M M

R\\~N s, C - M, 0=§ ’ R\\N y similares, en donde

N y M pueden ser iguales o diferentes y pueden escogerse en-
5 tre H, NH4, NHZ’ Na, K, Li, Ca, Mg, Ba, Sb, Ti, I, Iv, VI, VII,

y similares,

Compuestos ciclicos aliféticos de la naturaleza:

10
1 Bis(hexaclorociclopentadieno)-
ciclooctano
Cl
L1

C1 Br .Dibromohexaclorociclopentadieno-

’ ' ciclooctano

Gl

15 Br
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_NlNl—etilbis(dibrumanorborneno-

dicarboximida).

Los compuestos preferidos son:

l,~ Bencenos polibromados de la formula general:

en donde A hasta F son iguales o diferentes y pueden ser H, Br,

estando presente al menos un &tomo de Br en el anillo de bence-

NOo.

en donde Rl puede ser alcohilo, preferiblemente de 1 a 5 &to-
mos de carbono, tal como metilo, etilo, propilo, butile, pen-
tilo, isopropilo, ter.-butilo; alcohilos insaturados, haloal-
cohilos o polihaloalcohilos en que el resto o radical puede in
cluir hasta cuatro &tomos de bromo, en donde los halfigenos son
cloro y/o broma, y A, B, €, D, E son como arriba se ha indica-
do. |

3.~ Polibromodialcohilbencenos de la f4rmula general:
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en donde Rl y R2 son iguales o diferentes y son similares a
los Rl del apartado 2,

4.~ Fenoles polibromados de la f&rmula general

0Xx
E A
D ‘B
C
0 H o H
en donde z pu:de sex H, R, OR, OC R, OC H, , C=CCH .,
DCCnH , C = CH2n+l' C6H5, C6Hn+m' en donde n es 1 a 4, X es

2n
Cl o Br y m varia entre 1 y 5,
0
f /R
P en donde R3 y R4 son iguales o diferentes y pueden
Ry
ser H, alcohilo preferiblemente de ) a 5 &tomos de carbono,
bromoalcohilo, polibromoalcchilo y éimilares; arilo, fenilo,
bromoarilo, bromofenilo, polibromoarile, polibromofenilo,

f
NH NHZ’ Na, K, Li, Ca, Ba, Sb, Ti y similares; C - R

4’ 3.

5.~ Bifenilos polibromados de la fdirmula general:
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en donde A hasta J son igusles o diferentes y pueden ser H,

1
NH2 . UNH4, Na, K y similares.

Br, aleohilo inferior C. hasta CS’ arilo, OH-C-X, siendo OH,

6.~ Terfenilos polibromados de la férmula general:

en donde A hasta N son igual que en el apartado 5.

7.~ Anilinas polibromadas de la fGrmula generals:

XNY

en donde A hasta E son iguales que en el apartado 5, y X asi

camo Y son H, alcohilo inferior C, hasta CS’ arilo, bromoal

1
cohilo, polibromoalcohilo, bromoarilo, polibromoarile, feni-
lo, bromofenilo, polibromofenilo y similares.

8.~ Monclcidos y polifcidos arométicos polibroma-

dos, anhidridos o ésteres de los mismos, de la férmula ge-

neral:
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En el procedimiento para preparar el agente protector
contra la combustidn del presente invento, se utiliza también un
agente sinérgico que reacciona con el material orgénico halobroma-
do a las temperaturas de la llama induciendo la descomposicidn de
éste y liberando un gas no inflamable que forma una envolvente
protectora alrededor del substrato inflamado, desplazando este
agente al oxigeno fuera de la proximidad dei substrato impidiendao
de esta manera que se desarrolle el proceso de oxidacifn que es
parte de 1la combustién.

Los agentes sinérgicos son normalmente Hxidos metdli-

cos de la fdrmula general: Me,0

en donde Me puede ser Al, Ga, Si, Ge, As, Sb, Bi, Ti, Zr y simila-
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res, y n 8s la valencia del metal en su estado oxidado, Son

especialmente (tiles los Sxidos de aluminic, germanio, anti-
monio y titanio,

Estos Sxidos deben estar presentes también en un
estado de finas partfculas con el mismo tamafic que el del com
puesto halobromado o uno mencr.

El agente sinérgico es mezclado con el compuesto
halobromado durante la preparacién de la dispersién de FR,
siendo la proporcién ae compuesto halobromado a agente sinér-
gico dependiente de la estabilidad del material halobromada y
de la reactividad del &xido metélico particular que se emplea.
Se ha encontrado que proporcionan los mejores resultados nor-
malmente 3 a 7 partes de agente retardador de la combustidén
halobromado por cada parte de 8xido metdlico, preferiblemente
de 4-6 partes por 1 parte.

Los polimeros en emulsifn, denominados comunmente
létices sintéticos, son materiales comercialmente accesibles,
obtenidos por homopolimerizacifin o copolimerizacién en emul-
sién de monbmeros de la clase general

H - H

Rl -C=C - R2

en donde Rl y RZ pueden ser iguales o diferentes y pueden ser
seleccionados entre H, Cl, Br, CHB' CnHm en donde n 88 1 a S y
m = 2n + 1, COOH, EUNHZ, CN, CH = CH,, EGH5 y gilmilares.,

Los monfmeros preferidos son ésteres alcohilicos

de los Acidos acrilico y metacrilico, amidas de los 4cidos

acrilico y metacrilico, acrilonitrilo, &cidas acrilico y meta
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crilico, 8cidos maleico o fumérico y ésteres alcohflicos de los
mismos, cloruros de vinilo y vinilideno, estireno y butadieno.
Debido al infinito nlmero de posibles combinaciones

se clasificarfn los polimeros en los siguientes grupos:

5 @.- LAtices acrilicos, principalmente homopolimercs o copoli-
meros de 8steres alcohflicos de los fcidos scrilico o me-
tacrilico, que también pueden contener fcido acrilico o
metacrflico, acrilonitrilo, acrilamida, N-metilol-acrilg
mida,cloruros de vinile y vinilideno y similares. El gru

10 po alcohilo de los &steres puede contener también grupos
hidroxilo. La presencia de grupos reactivos tales come HO,
EDNHZ, COOH, : - CHEUH, sugiere la posibilidad de una re-
ticulacifn ulterior adicional, conduciendo el efecto del
calor a un mayor peso molecular y por lao tanto a polime-

15 ros mucho m8s sstables. Estos tipos de polimeros son de-

nominados lAtices de reticulacifn, de autorreticulaci8n

o termoendurecibles,

b.-L&tices de acrilonitrilo; en donde el ingrediente princi-
pal es acrilonitrilo, los cuales se pueden encontrar en
20 forma de homopolimeros o de copolimercs, igual que en el

apartado a,

c.~L&tices de clorurc de vinilo; en donde el constituyente
principal es este mondmero homopolimerizade o copolimeri-

zado igual que en el apartado a.

25 d.~-Lé&tices de cloruro de vinilideno;



10

15

20

25

Eem

'Fo“'

-x- 410018

Létices de ABS (acrilonitrilo - butadieno - estireno);
en donde estos tres mondmeros son los ingredientes prin-
cipales y también pueden estar copolimerizados con otros

monfmeros igual que en el apartado a.
Létices de SBR (caucho de estirenoc - butadiena)

También se emplean polimeros en emulsidn obtenidos de la
reaccifin de un poliisocianato y un poliol alifético que
puede ser un poliéter, un poliéster o una policaprolacto-
na, siendo el poliisocianato preferido una mezcla de isé-
meros de toluen-diisocianato y siendo el poliol preferi-
do un producto condensado de polietilénglicol que tiene
un peso molecular superior a 3.000, denominado comunmente

l4tex de poliuretano.

La raz8n de mezclar estus diversos monSmeros es la

de lograr polimeros con propiedades de pelicula variable, ta-

les

1.

como ¢

Tacto de la pelicula.- Este puede variar desde blando a
duroc y desde pegajoso a seco. Este pardmetro es medido por
la temperatura de transicién vitrea (T. V.) o en algunos
casgs por T300 (temperatura a la cual el mddulo de tor-
sifn de una pelfcula secada al aire es de 300 kg/cmz).
Ambas temperaturas son medidas en 2C y pueden oscilar en-
tre -1002C y +1002C. Como regla general, cuanto menor es
la T.V. o la T,y tante més blanda es la pelfcula, hacién-

dose més dura la pelicula con temperaturas crecientes.
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2, Resistencia al hinchamiento con disolventes.- Se sabe
que los létices son hinchados al ser humedecidos con
disolventes orgénicos, especialmente clorados, dando
como resultado una carencia de durabilidad frente a
la limpieza en seco. Esta propiedad es mejorada intro-
duciendo lugares reticulables en la molécula del poli-

mero.,

3. Resistencia mecénica de la pelfcula.- La resistencia me-
clnica de la pelicula es también mejorada aumentando el
peso molecular del pnlimero'por medioc de la introduccidn
de lugares reticulables que son hechos reaccionar por ca

lor y/o por catalizadores.

4, Adherencia de la pelfcula.- Esta propiedad es muy impor-
tante dado que la durabilidad del agente retardador de
la combustién dependerd grandemente de ella.

En el procedimiento para preparar la dispersifn de
agente retardador de la combustifn se disperssn 1 a 4 partes,
preferiblemente 2 a 3 partes, de un material orgfnico halobrg
mado en forma de polvo finamente dividido, en 1 parte de agua
que contiene 0,1 a 1% de agente humectante anifnico por medio
de la utilizacidn de un mezclador de elevado cizallamientao,
Después de que estd completa la adicidn se afaden lentamente
0,1 a 1 parte, preferiblemente 0,2 a 0,4 partes, de un 6xido
met8lico, basado en el peso del compuesto orgénico halobroma-
do. Después de que la adicién estd completa, la dispersifn es
estabilizada affadiendo 0,1 a 0,5 %, preferiblemente 0,2 a 0,3%,

basado en el peso de la dispersifn, de un coloide protector
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tal como etoxi-celulosa,

En el caso en que sea necesario retardar la combus-
tién de un substrato dado, se disuelven 0,5 a 1,5 partes, prg
feriblemente 0,8 a 1,2 partes, de FR en 1 parte de agua con
suave agitacifn. A esta solucién se afiade 0,05 a 0,4, prefe-
riblémente 0,1 a 0,3, partes de un létex que contiene 35 a
65%, preferiblemente 45 a 55%, de un polimero. Para tratar
substratos hidr&fobos se affade 0,5 a 1,5%, preferiblemente
0,8 a 1,2% de un agente humectante.

El substrato a tratar es sumergido en esta solucidn
y el exceso es eliminado exprimiendo entre dos rodilles. El
material hlmedo es secado al aire en un horno a B02C hasta 130°C,
preferiblemente 1002C hasta 110%C y es secado en estufa a 140°C
hasta 1802C, preferiblemente 1502C hasta 170°C durante 1/2 a §
minutos, preferiblemente 1 1/2 a 3 minutos.

Cuando el substrato que ha de ser tratado o bien es
intrinsecamente resistente & la combustién o bien ha sido re--
tardado frente a la combustifn en una operacidn separada y
debe ser tratado con un létex inflamable con el fin de lograr
algln efecto deseable sobre el substrato, la solucifn de tra-
tamiento es preparada del siguiente modo: a 1 parte de agua se
afiaden 0,5 a 1,5 partes, preferiblemente 0,8 a 1,2 partes de
létex, y la solucifn es mezclada hasta quedar uniforme, Se
afiaden 0,05 a 0,2 partes, preferiblemente 0,1 a 0,15 partes,
de disparsiﬁh de FR basado en el peso del létex y se mezclan

hasta uniformidad, En sste punto se incorporan en cuslquisxr
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proporcifin requerida cualesquiera otros agentes auxiliares

necesarios, tales como pigmentos, espesantes, materiales de
carga, plastificantes, agentes humectantes, catelizadores y
similares, y luego la solucifn es removida y mezclada.

La solucifn de tratsmiento es aplicada luego al
substrato resistente a la combustién por cuaslquier método
conveniente, por ejemplo impregnacidén, recubrimiento, estam-
pacifn, saturacifn y métodes similares, y los géneros hdmedos
son secados y luego secados en estufa igual a como anterior-

mente se ha indicado,

EJEMPLO 1

70 partes de decabromo-bifenilo finamente dividido,
que posee un tamafio medio de particulas entre 1 y 2 micras,
fueron afladidas lentamente a 50 partes de agua que contenfa
0,2 % de agente humectante anifnico del tipo de alcohil-aril-
sulfonato, bajo intensa agitacidén con un mezclador de eleva-
do cizallamiento y alta velocidad. Después de complétar la a-
dicifn del compuesto bromada se afiadieron lentamente 12 par-
tes de tridxido de antimonio finamente dividido que poseia
un tamafo medio de particulas entre 1 y 2 micras al tiempo que
se continuaba la agitacidn, Despufs de que fue aladido todo
el tridxido de antimonio la dispersién blanca lechosa resul-
tante fue estabilizada por adicifn de 5 partes de una solu-
cifn acuosa al 4%, que tenfa una viscosidad de 300,000 centi-

poises, de etoxicelulosa, Esta dispersifn, obtenida de este
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modo, permanecid uniforme después de almacenamiento prolon
gado a la temperatura ambiente y fue designada como dispersibn
I.

50 partes de dispersifén I fueron disueltas luego
en 40 partes de agua y se affadieron 10 partes de una emulsién
acuosa al 50% de un copolfmero de acrilato de etile y acrila-
mida que tenia una Tqgp de -47%C.

‘Una tela tejida en telar que pesaba 135,6 g/m2 com=
puesta por 50% de algoddn y 50% de polifster fue tratada a
continuacifin con esta solucidn sumergiéndola en la misma y
eliminando el exceso mediante exprimido entre dos rodillos.
La absoreién de humedad era de 90%. La tela fue seguidanente
secada a 1102C y luego secada en estufa a 150¢C durante 3 mi-
nutos.

La tela asi ohtenida era de tacto bastante blando
y fué ablandada adicionalmente impregnéndola con una emulsidn
al.10% de agente ablandador de polietileno en agua.

La resistencia & la combustifn de la tela asi tra-
tada fue evaluada ensayando de acuerde con un método de ensa-
yo que se da en "Standard for the Flammability of Children’s
Sleepwear" (Normas para la Inflamabilidad de Ropas de Camas de
Nifios) DOC FF3-71 que dé unma longitud de carbonizacibn media
inicial de 37,5 mm y de 50 mm después de 50 operaciones de

lavado mecénico y de secado por volteo.
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EJEMPLO I1I

70 partes de hexabromobenceno finamente dividido,
que tenia un tamafio medio de particulas entre 1 y 2 micras,
fueron dispersadas en 50 partes de agua de una manera simi-
lar a como se dispersd la dispersidnm I. 15 partes de dxido de
aluminio fueron affadidas al compuesto bromado dispersado y es-
ta dispersion fue estabilizada como la dispersién I. Este ma-
terial fue designado como dispersidn II.

40 partes de dispersidn II fueron disusltas en 52
partes de agua y se afadieron B partes de una emulsidn al 50%
de un copolimero de estirenc-butadieno que tenia una tempera-
tura de transicifn vitrea de ~-80%9C.

Una pieza de tela de punto de telar circular a base
de algodén al 100% que pesaba 271,2 g/m2 fue sumérgida en esta
solucidn y el exceso fue eliminado exprimiendo entre dos rodi-
llos. La absorcidn de humedad era de 120%, y la tels fue se-
guidamente secada a 110°C y luego secada en estufa a 150°C dy
rante 3 minutos. La tela fue ablandada impregnéndola mediante
una emulsidn al 10% de un agente ablandador de polietileno y
luega fue secada.

Se juzgl que la tela era retardadora de la combus-
tidn utilizando el métado basque jado en DDC FF3-71, dando una
longitud de carbonizacifn media inicial de 25 mm y de 62,5 mm
después de 50 operaciones de lavado mecénica y secado por vol

teo.

EJEMPLO III

70 partes de pentabromotolueno finamente dividido y
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20 partes de didxido de titanio, que tenfa un tamafioc medio

de particulas entre 1 y 2 micras, fueron dispersadas en 50

- partes de agua igual que en el Ejemplo I, Esta dispersién

fue designada como dispersién III.

50 partes de dispersidn III fueron disueltas en 40
partes de agua y se afiadieron a esta solucidn 10 partes de
un- 18tex de acrilonitrilo-estireno-butadieno sl 50% que te-
nian una temperatura de transicifn vitrea de -60°C. La mez-
cla resultante fue impregnada scbre una tela tejida en telar
compuesta por 80% de raydn y 20% de diacetato de celulosa,
de una manera similar a como se efectud en los Ejemplos I y
II. La tela fue secada a 110%C, secada en sstufa a 1502,
ablandada en la parte superior con una emulsifn al 10% de un
agente ablandador de polietileno, y luego secada de nuevao.

La tela tratada di0 una longitud de carbonizacién
media de 75 mm inicialmente, cuando se ensayd de acuerdo con
el ensayo de inflamabilidad AATCC 34-~1967, una longitud de
carbonizacifin media de 100 mm después de 5 operaciones de la-
vado mecdnico y secado por volteo, y una longitud de carboni-
zacién media de 125 mm despufs de 5 operaciones de limpieza

en seco comercial.

EJEMPLG IV

70 partes de tris-dibromofenil-fosfato y 10 partes
de tridxido de antimonio, que tenia un tamafic medioc de parti-
culas entre 1 y 2 micras, fueron dispersadas em 40 partes ds
agua igual que en el Ejemplo I. Esta dispersidn fue designada

como dispersién IV,
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S0 partes de una emulsifn al 50% de un l4tex de
copolimero de acrilato de butilo - N = metilolacrilamida -
acrilonitrilo que tenia una temperatura de transicién vitrea de
0eC fueron dispersadas en 30 partes de agua. A esta solucifn
se afadieron 10 partes de una dispersién acuosa al 50% de
Disperse blue 1 (color index ¥¥42.025) y 10 partes de disper-
sifin IV, y la mezcla resultante fue agitada hasta ser unifor-
me.

Una tela para cortinajes, a base de fibras de vi-
drio, tejida en telar el 100% , fué sumergida en esta solucibn,
el ceso fue eliminado exprimiendo entre dos rodilles para oh-
tener una absorcifn de humedad de 50%, fue secada a 1102°C v
luego secada en estufa a 1502( durante 3 minutos.

Esta tela dif una longitud de carbonizacidn media
de 75 mm cuvando fue ensayada utilizando el ensayo de inflama-
bilidad AATEC 34-1967, inicialmente, después de 5 operaciones
de lavado mecénico y secado por volteo y después de 5 opera-

ciones de limpieza en seco comercial.

EJEMPLD V-

70 partes de tribomoanilida finamente dividida y 15
partes de trifxido de aluminio micrppulverizado, que tenfa
un tamafio medio de particulas entre 1 y 2 micras, fueron disper
sadas en 50 partes de agua siguiendo el método que se da en el
Ejemplo I, Esta dispersifn fue designada como dispersién V.

0,5 partes de pirofosfato tetrasddico fueron disuel-
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tas en 14,5 partes de agua. Bajo intensa agitacifn se afiadie-
ron 10 partes de una arcilla finamente dividida y'5 partes de
dispersién V. Después de completarse la adicifn se incorpora-
ran en la mezcla 45 partes de una emulsidn acuosa al 50% de un
polfmera obtenido por la copolimerizacién de acrilato de eti-
lo, N-metilolacrilamida, acrilonitrilo y &cido acrilice, que
tenia una temperatura de transicidn vitrea de -29C. La visco-
sidad de esta dispersidn fue ajustada a 35.000 centipoises afia
diendo 24 partes de una solucién al 4% de metoxicelulosa. Fi-
nalmente, se mezcld con esta dispersidn 1 parte de una solu-
cién al 10% de &cido ox&lico (catalizador &cido). Esta disper-
sifn fué designada como dispersidn V-A.

Una pieza de tela a base de B0% de rayén y 20% de
diacetato de celulosa, tratada como en el Ejemplo III, fué
recubierta sobre un lado como dispersifin V-A. Utilizando una
cuchilla de espftula hasta una carga de 70% con respecto al
pesa de la fibra. La tela fue secada a 125°C y curada a 1602C
durante 2 minutos.

La tela asi tratada dil una longitud de carboniza-
cién de 75 mm, cuando fue ensayada de acuerdo con el método
AATCC 34-1.967, inicislmente, después de 5 lavados mecdnicos y
5 limpiezas en seco. La misma tela recubierta con la misma com
posicién, pero sin dispersifn V, fué consumida enteramente al

ser ensayada por este método de inflamabilidad.

EJEMPLO VI

70 partes de anhidrido de &cido tetrabromoftélico fj
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namente pulverizado y 10 partes de triéxido de arsénico, que

tenfa un tamafo medio de particulas entre 1 y 2 micras, fue-
ron dispersadas en 40 partes de agua de modo similar al Ejem
plo I. La dispersién resultante fue designada como disper-
sifn VI,

Utilizando un molino de grava normal se prepard
una pinture de l8tex para exteriores utilizando las siguien

tes formulaciones:

FPartes en peso

Vi-A  VI-B

Agua 300 300
Agente dispersante anifnico 1 1
Espesante de hidroxietilcelulosa 5 5
Talco 125 125
Didxido de titanio rutilo 225 225
Copolimero de acetato de vinilo-
acrilsto de etilo con 50% de sé-
lidos 400 400
Dispersibn VI 45

- Las dispersiones fueron preparadas disolviendo

previamente los ingredientes en el orden establecido en un
depfsito equipado con un mezclador de alto cizallamiento y
elevada velocidad, y luego transfiriendc la dispersifn re-
sultante al molino de grava y amasando durante 5 horas.
Dos piezas de madera contrachapada fueron recu-

biertas por ambos lados can dispersjones VI-A y VI-B utili

zando una brocha de pintura, y fueron secadas al aire a la
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temperatura ambiente.

La inflamabilidad de ambas pieias de madera con-
trachapads fue ensayada aplicando a ellas una llama proceden-
te de un mechero de butano durante 15 segundos. La pieza de ma
dera contrachapada tratada con dispersifn VI-A se apagd inme-
diatamente después de haber retirado el mechero dando una su~
perficie carbonizada en donde la llama estaba en contacto con
el recubrimiento, mientras que la maders contrachapada recu-
bierta con dispersidn VI-B continudé la combustidn hasta consu-

mirse totalmente.

EJEMPLO VII

70 partes de hexaclorociclopentadieno~dibromoci-
clooctano finamente dividido y 10 partes de tridxido de anti-
monio micropulvsrizado, que tenfa un tamaio medio de particu-
las entre 1 y 2 micras, fueron dispersadas en 40 partes de agua
siguiendo el método que se da en el Ejémplo I. Esta dispersién
fue designada como dispersién III.

20 partes de dispersidn VII fueron dispersadas
en 40 partes de agua y 40 partes de una emulsibn acuosa al 50%
de un polimero obtenido por reaccifn de una mezcla de islmeros
de toluendiisocianato y un producto de condensacifn de etilen
glicol, que tenfa un peso molecular de aproximadamente 4,000
y un indice de hidroxilo del Ejemplo II.

Una pieza de tela de tapiceria al 100% de nylon
fue sumergida en esta solucién y se elimind el exceso expri-

miendo entre dos rodillos para lograr una absorcibn de humedad
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de 70% y luego se secl s 1259C.

La tele tratada de este modo fue juzgada como re-
tardadora de la combustifn cuando dif una longitud de carboni-
zacifn de 75 mm cuando se ensay8 de acuerda con el método
AATCC 34-1969, mientras que la tela no tratada se quemb en to-
da su longitud cuando fue'ensayada de acuerdo con e mismo mé-
todo.

Utilizando las técnicas y farmulaciones de cua-
lesquiera de los ejemplos dados, es decir los Ejemplos I a VII,
pueden utilizando los siguientes compuestos para su aplicacidn
a las diferentes bases o substratos identificados en los di-

versos Ejemplos,

Bifenile polibromado = hexabromo
Bifenil-6xido polibromado = decabromo-bifenil-8xide
Benceno polibromado = hexabromo

Tolueno polibromado = pentabromo-tolueno
Clorotolueno polibromado = tetrabromo

Fenal polibromado = pentabromo-fenol
Anilina polibromada = dibromoanilina

Acido benzoico polibromado = 8cido dibromobenzoico
Tris-fosfatos de fenoles polibromados

Ciclopentano polibromado = tetrabromo-ciclo
Ciclohexano polibromado = hexabromo-cicle
Cidooctano polibromado = hexabromo-ciclo
Ciclodecano polibromado = hexabromo-ciclo
Ciclododecano polibromado = hexabromo~ciclo
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Hexaclorociclopentadieno~dibroma

ciclooctano = hexabromo-ciclo
N,N!-egtil-bis~-{dibromo-norborne-
no-dicarboximida) = hexabromo-ciclo

Percloro-pentaciclodecano

Se reivindica como nuevo y de propia invencifn:

l.,- Método para retardar la combustifn de materias
inflamables, caracterizado porque comprende: tratar dichos
materiales con una dispersifn acuosa de un compuasto orgéni—
co bromado y un Sxido metdlico, siendo ambos materiales s8li=-
dos a la temperatura ambiente, insolubliés sustancialmente en
agua y habiendo sido reducidos a un tamafio medio de particu-
las hasta de 5 micras, conjuntamerte, en el mismo bafio, con
una emulsidn acuosa de un aglutinante polimeroc adhesivo aprg
piado, y luego secar.,

2.~ Método de acuerdo con la reivindicacifn 1, ca-
racterizado porque el secado se lleva a cabo a temperaturas
elevadas.

3.~ Método de acuerde con las reivindicaciones an-
teriores, caracterizado porque el material es secado en estu
fa para curar el material polimero.

4.~ Método segln reivindicaciones anteriores, ca-
racterizado porque el materisl sdlide bromade es selecciona-

do del grupo : diferilo polibromado; bifenil-8xido polibromado;
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benceno polibromado; tolueno polibromado; clorotolueno poli-
bromado; fenol polibromade; anilina polibromada; &cido benzoi-

co polibromado; tris-fosfatos de fenoles polibromados; ciclo-
pentano pnlibrumado; ciclohexano polibromado; ciclooctano po-
libromado: ciclodecano polibromado; ciclododecano polibromado;
hexaclorociclopentadieno-dibromociclooctano; N,N'-etil-bis-(dibrg
mo-norborneno-dicarboximida).

S5.- M&todo segfin reivindicaciones anteriores, carac-
terizado porque el &xido met8lico es seleaccionado del grupo:
Al, Ga, Si, Ge, As, Sb, Bi, Ti y Zr,

6.~ Método segln reivindicaciones anteriores, carac-
terizado porque los létices son seleccionados del grupo:
polimeros de ésteres de fcido acrflico; copolimeros de estire-
no-butadieno; copolimeros de acrilonitrilo-estireno-butadieno;
copolimeros de acrilato de etilo-N-metilolacrilamida-acriloni-
trilo-&cido acrflico; copolimeros de acetato de vinilo-acrila-
to de etilo; polimeros de acrilato de butilo-N-metilolacrilami-
da-acrilonitrilo; polfmeros de poliuretano.

7.~ METODO PARA RETARDAR LA COMBUSTION DE MATERIAS
INFLAMABLES,

Tal como se describe y reivindica en la presente
Memoria Descriptiva, que consta de veintinueve hojas escritas

a méquina por una sola cara,

Madrid, 94 0?‘ 1873
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