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Fundamento del invento
1. Campo del invento

Este invento se re fie re  a concentrados retardado­
res de la  llama y acabados retardadores de la  llama que 
contienen ciertos ásteres de te rce r grado de ácido de fós­
foro, es decir, compuestos que contienen tre s  uniones P-O-C, 
para te jidos incombustibles.
2. Descripción de la  técnica an terio r

En los últimos años se ha mostrado un gran in te - 
rós y una demanda creciente para te la s  y te jidos retarda­
dores de la  llana . Sin embargo, las  dificultades encontra­
das en crear ta le s  composiciones retardadoras de la  llama 
son enoimes. Primeramente, la  técnica an te rio r ha recono­
cido generalmente e l hecho de que los sistemas polímeros 
d ifie ren  sustancialmente tanto en ca rac te rís ticas  de in­
flamabilidad como en propiedades f ís ic a s  y no es predeci­
ble cualesquiera de e llas  de un sistema a otro . Asi en el 
articu lo  de Norris y otros titu lado  "Toxicological and En- 
vironmental Factors Involved in the Selection of Decabro- 
modiphenyl Oxide as a Fire Retardant Chemical", Applied 
Polymer Symposium nS 22, 195-219 (1973)! los autores esta­
blecen: "Un reconocimiento creciente de la  inmensa pérdida 
anual aportada por el fuego está dando como resultado reque­
rimientos de inflamabilidad más e s tric to s  para polímeros 
s in té tico s  en una variedad de aplicaciones. Debido a las 
restricciones económicas y a la  necesidad de producir po­
límeros resis ten tes  a la  llama sin sustitución to ta l  de los 
procedimientos de fabricación existentes, un aumento de la  
re s is ten c ia  a la  llama se alcanza generalmente por incorpo­
ración de un compuesto químico retardador de la  llama en el
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producto acabado. Este producto químico se basa generalmen­
te  en bromo, cloro, fósforo o nitrógeno y puede bien hacer­
se reaccionar químicamente o mezclarse físicamente en el 
producto. Puesto que los sistemas polímeros d ifieren  mar­
cadamente tanto en carac te rís ticas de inflamabilidad como 
en propiedades f ís ic a s , la  selecpión de un retardador de la  
llama adecuado depende de una variedad de factores lo que 
lim ita  fuertemente el número de m ateriales acetables".

Las desventajas resultantes en la  u tilizac ió n  de 
varios materiales de la  técnica an te rio r como retardadores 
de la  llama, incluyen en general, sin  lim itación, factores 
ta le s  como lig e ra  inestabilidad, toxicidad, decoloración, 
inestabilidad fren te al calor, las grandes cantidades em­
pleadas con el fin  de ser eficaces, y los resultados fina­
les impredecibles obtenidos cuando se emplea e l mismo ma­
te r ia l  en materiales diferentes. Adviértase, por ejemplo, 
que en Modem P lástic  Encyclopedia, pg. 650 se indica que 
e l octabromobifenilo es adecuado para empleo en p o lio le fi-  
nas como su retardador de llama, pero no está  indicado pa­
ra empleo — o funcionalmente equivalente — como t a l  para 
otras 27 composiciones enumeradas ta le s  como ABS; po licar- 
bonatos, po liestireno, ac rílico s y poliuretanos.

Aunque la  técnica an terio r sugiere en general el 
empleo de m ateriales que contienen halógeno como retardado­
res de la  llama "potenciales" o "posibles" para varios ma­
te r ia le s , la  técnica an terio r también reconoce que cualquier 
m aterial debe se r juzgado sobre una base de caso por caso 
debido a los resultados impredecibles del producto f in a l 
cuando se incorpora en él cualquier ad itivo . Por ejemplo, 
con referencia  a l empleo de un retardador de llama halógena-
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do en l a  patente de EE.UU. 3.658.634, se dirige la  atención 
a l  hecho de que el t i t u l a r  de la  patente señala específica­
mente la s  desventajas en el empleo de un retardador de l a  
llama que contiene halógeno. Así, en l a  columna 1, líneas 
39-44, el t i t u l a r  de la  patente establece: " . . .  los compues­
tos que contienen átomos de cloro o bromo que han de emplear 
se como agentes retardadores de la  llama son inestables en 
l a  mayoría de los casos cuando se exponen a rayos u ltrav io­
le ta ."  En la  columna 1, líneas 59-64, e l t i t u l a r  de la  pa­
ten te  lle g a  a decir: .'"Sin embargo, de hecho, solamente muy 
pocos polímeros retardadores de la  llama pueden emplearse 
en la  p rác tica  rea l aunque se dice que tienen efectos re­
tardadores de la  llama, debido a que existen restricciones 
ta le s  como las  condiciones empleadas en la  producción a t r i -  
buibles a las propiedades del agente retardador de l a  llama, 
o a las propiedades de los polímeros en los que se incorpo­
ran.

Un ejemplo relevante de la  im predicibilidad de la  
e ficac ia  de varios compuestos como retardadores de la  l l a ­
ma en diferentes sistemas puede encontrarse en e l caso de 
te jid o s  de algodón, p o lié ste r, y poliéstei/algodón. Asi, 
aunque están disponibles retardadores de la  llama s a t is ­
fac to rio s para te jid os de algodón a l 100% y te jid os de po­
l i é s t e r  a l 100%, hasta ahora no han estado disponibles re­
tardadores de l a  llama completamente sa tis fac to rio s  para 
te jid o s  de mezcla poliéstei/algodón. Estos fenómenos son 
debido en parte a l hecho de que "los sistemas químicos que 
han sido desarrollados para acabados con retardadores de 
llama de fib ras celulósicas a l 100% no son necesariamente
eficaces a l im partir un comportamiento de auto-extinción a
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te jidos que contienen fib ras celulósicas y de po liéste r" . 
-0.C. Tesoro, "Status and Prospects fo r Píame Resistant Po- 
lyestei/C ellu lose Blend Fabrics", 39) National Tecnical In­
formation Service, Springfield, V irginia, 1973. También 

. "hay diferencias sign ifica tivas en e l grado en el que los 
sistemas de organofósforo encontrados como retardadores de 
la  llama eficaces para la  celulosa mantienen esta eficacia  
en presencia de po liéster" . Ib id ., 39.

En "Pró'gress in  the Development of Flame-Resistant 
Polyester-Cotten Blends", Proceedings of the 1974 Symposium 
en Textil Flammability, 116, Le Blanc Research Corporation, 
5454 Post Road, East Greenwich, Rliode Island, 1974, W.A. 
Reeves y otros establecen que "los retardadores de l a  l l a ­
ma sa tisfac to rio s  están disponibles para los te jidos de a l­
godón y te jidos de p o lié ste r pero no están, disponibles pa­
ra  te jidos de mezcla de poliéstei/algodón". Aunque "algunos 
retardadores de la  llama para fib ras celulósicas son igual­
mente eficaces en p o lié s te r y viceversa s i  se está  solamen­
te  interesado en la  resis tenc ia  a la  llama", "propiedades 
ta les  como la  e s té tic a  y duración en el lavado fa ltan  a me­
nudo en los tejidos tratados".

Por tanto, puede verse que el campo del retardo de 
la  llama es muy sofisticado y por consiguiente requiere un 
esfuerzo de investigación sostenido para alcanzar un resu l­
tado fin a l p a rticu la r deseado.

En segundo lugar, el area del presente invento se 
complica además porque no solamente el compuesto debe actuar 
como un retardador de la  llama en te jidos tratados con é l, 
sino que el compuesto también debe se r considerado, de acuer­
do con algunos c rite rio s  y por algunos expertos en la  téc­
nica, sustancial y variablemente inactivo . Así, aunque c ie r-

' H o j u n ó m .  4
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. 5
tos fosfatos de haloalcohilo son conocidos retardadores de 

*la llama para diversas composiciones p lás ticas , es decir, 
pe lícu las, artícu los moldeados, espumas, y sim ilares, véan­
se las  patentes de EE.UU. 3.132.169; 3.287.266; 3.324.205; 
y 3.830.886, muchos de estos compuestos de la  técnica ante­
r io r  son considerados, de acuerdo con ciertos c r ite r io s  em­
pleados por algunos expertos en l a  técnica an terior, mutá- 
genos y, por tanto , no adecuados para empleo como agentes in 
combustibles para ropa que esté en contacto íntimo con la  pi

Resumen del invento
Un acabado con retardador de la  llama mejorado y 

un concentrado retardador de la  llama que contienen un com­
puesto retardador de la  llama de la  fórmula general

íl

CH„X*
) ^XCH —C— CH - 0 -
CĤ X" ..

Ü /^^n^2n+l-m^^m
''^C b "2 b + i-z 'n J]a

2-a
en l a  que X, X' y X" son hidrógeno, cloro y bromo; a es 0 
ó 1; n es un número entero de 1 a 7; m es un número entero 
de 1 a n; b es un número entero de 1 a 7; y z es un número 
entero de 1 a b.

Descripción de las  realizaciones preferidas 
Los acabados con retardador de l a  llama del presentí 

invento están compuestos de diversas partes constituyentes. 
En una realización los acabados con retardador de la  llama 
'constan de al menos cuatro partes* constituyentes. Estos aca­
bados pueden estar caracterizados como emulsiones que contie 
nen disolventes. Una de las  partes constituyentes es un triés  
t e r  de ácido de fósforo pentavalente que tiene la  fórmula ge­
nera l:
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( I )
CH X'
!XCH —C— CH^-0- 2 ) 2
CHgX"

jj/*  ̂ ^n^2n+l-m^^-tn
^& ^b"2b+I.-z^^]

2-a
en l a  que X, X' y X" son hidrógeno, cloro y bromo; a es 0 
ó 1; n es un número entero de 1 a 7; m es un número entero 
de 1 a n; b es un número entero de 1 a 7; y z es un número 
entero de 1 a b. Los alcohilos in ferio res preferidos son los 
que tienen de 1 a aproximadamente 4 átomos de carbono. Los 
cloroalcohilos in ferio res preferidos son los que tienen de 
1 a aproximadamente 4 átomos de Carbono y de 1 a aproxima­
damente 3, preferiblemente 1, sustituyentes cloro.

Una clase preferida de. compuestos, respecto a l a  
- estabilidad h id ro lític a  y a la  eficacia  retardadora de la  

llama, son los compuestos de fónnula I en la  que a es 1, es 
decir, los que tienen la  fórmula general

CHgX' 0
[ !f/^^n^2n+l-m^^-m(IA) XCHy—C CHyOP̂] C1

en la  que X, X', X", a , m, b y z son como se han definido an 
te s .

De los compuestos de fórmula IA son más preferidos 
los que tienen la  fórmula general
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(IB) XCĤ —C— CĤ OP 
!̂

x "

CH X' oI  ̂ j[ 0CĤ CHCICHC1-R
0CH2CHC1CHCI-R̂ -

en l a  que X, X' y X" son como se han definido antes, y en 
l a  que R y R' son hidrógeno, alcohilo y grupos alcohilo clo­
rados, en los que cada grupo alcohilo contiene de 1 a 3 áto 
mos de carbono y cada grupo clorado contiene-de 1 a aproxi­
madamente 3- sustituyentes cloro; y

0
ir

t [t/OCH-CH^Cl(IC) XCĤ —c—
I ^OCH—CILC1CĤ X" I ^

2en la  que X, X' y X" son como se han definido antes; y R 
y- R̂  son hidrógeno, cloro, metilo y clorometilo.

Los compuestos que tienen la  fórmula general (IC) 
son los más preferidos en la  práctica del presente invento.

Algunos ejemplos de estos compuestos más p re fe ri­
dos, con definiciones que sirven como ejemplo de X, X', X", 

2 3R y R están recogidos en la  Tabla I  siguiente.
TABLA I . . .

25 Compuesto Na x X' X" R̂ R̂
1 C1 Br Br H H
2 C1 H H -CHgCl -CHgCl
3 Br Br Br -CHgCl -CHgCl
4 C1 C1 C1 -CH^ -CĤ

30 5 C1 Br Br -CHgCl -CHgCl

14117
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TABLA I (continuación)
Compuesto N$ ... X X '. X" *2

6 C1 ' H H ' H H
7 . H H H -CHgCl -CHpCl
8 C1 H H -CH^ H
9 - C1 . Br , C1 -CH2CI -CH3

10 Br . H H ' -CH^ H

Generalmente, los compuestos de fórmula I ,  espe­
cíficamente. los compuestos más preferidos de fórmula IC, 
pueden prepararse de una manera conocida (1), haciendo 
reaccionar cloruro de fosforilo  con un alcohol neopentili- 
co de la  fórmula general

XCHg-C-CHgOH
CĤ X"

en la  que X, X' y X" son como se han definido antes para 
formar un diclorofosfato de la  fórmula general

( Í I ) XCH2- C — CH OP.! l / C 1

C 1
' y

ci^x"

(2) haciendo reaccionar el diclorofosfato de fórmula I I  
con un epóxido que tiene la  fórmula general

/O . X).

/  \  2 /  \  3CH ------CH-If CH-----CH -R
2  ̂ .
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en las  que R y son como se han definido antes, para for­
mar los compuestos de fórmula IC.

Un método alternativo para preparar ciertos com­
puestos que caen dentro del alcance de l a  fórmula I en ge­
n era l, y dentro del alcance de la  fórmula IB de forma espe­
c íf ic a , comprende: (1) hacer reaccionar un g lico l de la  fór­
mula general

9 ^

X'CHi

X"CH,
!C(CH OH)

2 2

con tric lo ru ro  de fósforo para formar e l compuesto de la  
fórmula general

( I I I )

X'CHz'

X"CHr ĈH —0 
2

/
PCI

en l a  que X' y X" son como se han definido antes; (2) ha­
cer reaccionar compuestos de fórmula I I I  con cloro para es­
cind ir la  estructura c íc lica  de fórmula I I I  y formar un com­
puesto que tiene l a  fórmula general

OCH X'
I ¡ I / '(IV). CICĤ —c —CĤ O— ; y

.C 1

CĤ X"
(3) hacer reaccionar el compuesto IV con epóxidos apropia­
dos de la  fórmula

CH---- CH-R2 y/° CH . CH—R



HoJwnAm. 10

1

5

10

15

20

25

30
14117

para foimar compuestos de la  fórmula
2

QH„X'p 2 0
! l /

R
OCH-CH C1 2

CICH2—C—CHaO— 
CHgX" OCH—C1UC1

Generalmente las  reacciones anteriores transcurren 
bastante fácilmente y usualmente no necesitan emplear con­
diciones de reacción o equipos de tratamiento químico espe­
c ia les . Estas.reacciones pueden llevarse a cabo generalmen­
te  a temperatura ambiente, temperaturas por encima de l a  am­
biente y temperaturas por debajo de la  ambiente. Pueden em­
plearse temperaturas elevadas para asegurar la  terminación 
de la  reacción, aunque algunas de las reacciones de adición 
anteriores son generalmente exotérmicas y pueden se r  acon­
sejable, a l menos inicialm ente, emplear enfriamiento exter­
no. Usualmente se p refiere  emplear disolventes ta le s  como 
hidrocarburos halogenados como cloruro de metileno y cloro- 
benceno. La cantidad de reaccionantes empleada es p re fe ri­
blemente estequiomótrica, aunque puede emplearse un exceso 
de reaccionantes. Aunque la  presencia de un catalizador ge­
neralmente no es preceptiva se puede emplear para disminuir 
los tiempos de reacción y perm itir e l empleo de condiciones 
de reacción más suaves.

Estos compuestos retardadores de l a  llama son mu- 
tagónicamente inactivos de acuerdo con los resultados del 
ensayo Ames que es considerado por algunos expertos de la  
técnica como anunciador de la  mutagenicidad potencial.. Así, 
por ejemplo, los compuestos 2 y 5 de la  Tabla I ,  cuando se 
ensayan en cuanto a l a  mutagenicidad de acuerdo con e l en-
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sayo Ames, empleando Salmonella typhimurium, cepas TA-1535, 
TA-1537y TA-1538, TA-98 y TA-100 y Saccharomyces cerevisiae, 
cepa como organismos indicadores, mostraron por dicho
ensayo Ames que eran mutagénicamente inactivos. Sin embargo, 
un compuesto estructuralmente bastante sim ilar a los com­
puestos de fórmula I pero que cae fuera del. alcance de la  
fórmula I ,  por ejemplo

t  ̂ tt
Cl— CH2 — C— CH20P(0CH2CHBrCH2Br)2 

CH^Br

15

cuando se somete a l mismo ensayo Ames empleando los mismos 
organismos indicadores, mostró, de acuerdo con dichos re­
sultados de ensayo Ames, que era mut agénicamente activo o 
mutágeno.
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Una segunda parte constituyente de los acabados 
con retardador de la  llama del presente invento es un agen­
te  em ulsificante. De acuerdo con "Detergents and Emulsifiers' 
de McCutcheon (edición de 1975) existen más de 3.000 agen­
tes  tensioactivos disponibles en el mercado, de más de 300 
productores. Por lo tanto deben proporcionarse algunos me­
dios de selección y/o ensayo para determinar el tipo de 
agentes tensioactivos o emulsificantes adecuados para el 
presente invento. La emulsificación puede definirse como la  
capacidad para poner en contacto intimo dos líquidos inmis­
c ib les, por la  reducción de sus tensiones superfic ia les. Las 
emulsiones pueden ser de estabilidad variable y generalmen­
te  son susceptibles de cambios en e l pH, temperatura u otros 

* fac to res. Para formar concentrados estables que, a su vez, 
proporcionen emulsiones acuosas estables y sa tis fac to ria s
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de los agentes retardadores de la  lla¡na antes mencionados, 
se ha encontrado necesario que el emulsificante (1) deba 
se r sustancial y completamente soluble en e l compuesto re­
tardador de la  llama, y (2) tenga un balance h id ró f ilo - li-  
pófilo (BHL) de 10-14.

A modo de ilu strac ión , y no como una lim itación 
en .el alcance de este invento, dos clases generales de emul 
s ifican tes  son particularmente ú ti le s  en la  práctica del 
presente invento. El primero de estos comprende em ulsifi- 
cantes no iónicos fosfatados y emulsificantes no iónicos 
fosfatados mezclados con otro em ulsificante, seleccionado 
del grupo que consiste en emulsificantes no iónicos aromá­
tic o s , y a lifá tic o s . Dichos emulsificantes no iónicos fos­
fatados y dichas mezclas de emulsificantes no iónicos fos­
fatados tienen preferiblemente un índice de acidez de apro­
ximadamente 30 a aproximadamente 130, preferiblemente de 
aproximadamente 48 a 120, y un contenido de fósforo de apro 
ximadamente 2 por ciento a aproximadamente 5 por ciento, 
preferiblemente de aproximadamente 2,2 por ciento a apro­
ximadamente 4 por ciento. Los ejemplos de agentes emulsi­
ficantes de esta  clase incluyen, pero no están limitados a 
e llo s , una mezcla de emulsificantes no iónicos fosfatados 
y emulsificantes no iónicos no fosfatados que tienen un ín­
dice de acidez de aproximadamente 49,1 y un contenido de 
fósforo de aproximadamente 2,31 por ciento y un emulsifican­
te  no iónico fosfatado que tiene un índice de acidez de 
aproximadamente 118 y un contenido de fósforo de aproxima­
damente 3,9 por ciento.

Una segunda clase general de emulsificantes com­
prende mezclas de sulfonatos de metal solubles en aceite y
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éteres de po liox ietileno . Cualquier sulfonato de metal so­
lub le  en aceite capaz dé mezclarse con un é te r de polioxie­
tilen o  es aceptable. Sin embargo, el tipo preferido es la  
sa l de calcio debido a que los iones calcio parece que me­
joran la  solubilidad del sulfonato en los hidrocarburos y 
tienen además efectos beneficiosos sobre la  parte é te r de 
l a  mezcla. A este respecto debe señalarse que la  mezcla 
comprende una parte no iónica, es decir, é te r de polioxie- 
tilen o  y una parte aniónica, es decir sulfonato de metal.
La relación de estas.dos partes puede v a ria r de una aplica­
ción a o tra , pero e l valor (BHL) debe es ta r en el interva­
lo  10-14.

El balance h id ró filo -lip ó filo  (BHL) proporciona un 
medio de medir e l tamaño y fuerza de los grupos h idrófilos 
y lip ó filo s  del em ulsificante, yodos los emulsificantes po­
seen tanto grupos h idrófilos como lip ó f ilo s , aunque pueden 
emplearse mezclas de emulsificantes de modo que los índices 
individuales de la  mezcla pueden d ife r ir  unos de o tros. Ge­
neralmente hablando, un emulsificante que es lip ó filo  se 
carac te riza  por un índice BHL bajo (in fe rio r a 10) y el que 
es h id rófilo  por un índice BHL alto  (por encima de 10). La 

'escala  va de 0 a 20. Sin embargo, los emulsificantes en el 
in tervalo de 9 a 11, deberían considerarse de naturaleza 
intennedia. Por lo tanto, cuando se desea para el producto 
f in a l una emulsión del tipo de aceite en agua, como en el 
caso- del presente invento, deben predominar los grupos so­
lubles en agua y e l emulsificante debe tener un índice (BHL) 
relativamente a lto . Esto puede efectuarse ajustando los com­
ponentes de la  mezcla para proporcionar e l valor deseado. 
Dichos ajustes pueden llevarse a cabo cuando se aprecia que

H ojfs  rtA m .
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l a  parte aniónica de la  mezcla comprende un resto h id rófilo  
potencialmente fuerte en e l grupo sulfonato cargado negati­
vamente. Por lo tanto cuanto más soluble es el sulfonato 
de metal más h id ró filo . Pero debido a otros factores impor­
tantes relacionados con la  emulsificación, son más p re fe ri­
dos los sulfonatos retardadores de la  llama de solubilidad 
moderada, es decir, las  sales de metales a lca lino -térreos, 
particularmente calcio..

Influenciada por factores sim ilares la  parte no 
iónica de l a  mezcla se hace moderadamente h id ró fila . Aún 
cuando los éteres de polioxietileno no llevan carga cuando 
están disueltos o dispersados en medios acuosos, tienen to­
davía tendencia h id ró fila . Cualquier cantidad de oxígeno 
presente en la  parte no iónica que es capaz de hidratación 
mejorará su propiedad h id ró fila . Así en e l caso de los éte­
res de polioxietileno, cuantas más uniones éteres mayor se­
rá  la  tendencia h id ró fila  y por consiguiente mayor el va­
lo r  (BUL).

El índice BUL de la  mayor parte de los agentes emul 
s ifican tes  es una información publicada, aunque puede medir­
se por procedimientos de laboratorio s i  fuera necesario o 
deseable. Dichos métodos junto con más información d e ta lla­
da respecto a los sistemas BUL, están recogidos en "The Atlas 
HLB System", 43 edición, Atlas Chemical Industries, Inc ., 
Wilmington, Del.

Basado en las  enseñanzas an teriores, puede verse 
que un químico normalmente experto en la  técnica lleg ará  a 
saber las  propiedades particu lares esperadas del em ulsifi- 
cante y a conocer por consiguiente los componentes sin  mu­
cha d ificu ltad . Por ejemplo, el sulfonato de metal soluble
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en aceite  puede se r una sa l de un alcohilbencenosulfonato, 
por ejemplo, sales de calcio de los ácidos dodecilbenceno- 
sulfónico o tridecilbencenosulfónico. En cuanto a la  parte 
no iónica de la  mezcla de emulsificante puede emplearse un 
é te r  de po lioxietileno que contenga de 2 a 16 moles de oxie- 
tile n o . Para más ayuda en l a  foimulación, se hace referen­
c ia  a la  designación o descripción químicas en un artícu lo  
muy completo de W.C. G riffin, Encyclopedia of Chemical Tech­
nology, editada por Kirt-Othmer, segunda edición, volumen 
8, pag. 117-154; Véase también, e l volumen 19 de la  misma 
obra, pag. 507-593 en donde se proporciona una l i s t a  deta­
lla d a  y un an ális is  teórico de los diversos tensioactivos.

Los agentes emulsificantes poseen generalmente un 
balance h id ró filo -lip ó filo  de aproximadamente 10 a aproxi­
madamente 14 y se seleccionan del grupo que comprende (1) 
una mezcla no iónica/aniónica de una sa l de isopropilamina 
del ácido dodecilbenceno-sulfónico y un alcohol etoxilado 
que contiene de 10 a 18 átomos de carbono y (2) un sulfona­
to de metal soluble en aceite y un é te r de polioxietileno 
mezclado en proporciones ta le s  que e l agente emulsificante 
posee un balance h id ró filo -lip ó filo  desde aproximadamente 
10 hasta aproximadamente 14.

Generalmente, los emulsificantes que tienen las 
propiedades requeridas están comercialmente disponibles. Con 
e l f in  de lle v a r  a la  práctica el presente invento se ha 
encontrado preferib le  u t i l iz a r  cualquiera de los agentes 
emulsificantes comerciales siguientes: "Emcol" N-139B, 
"Emcol" H 141B, "Emcol" N-141B, "Emcol" 5-00B, o "Emcol" 
AB6-39A. Estos emulsificantes son mezclas de sulfonato de
calcio soluble en aceite y éteres de po liox ietileno . Tienen
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valores (BUL) de 10,0, 12,5, 12,1, 13,0 y 13,5, respectiva­
mente. Dependiendo del emulsificante p a rticu la r empleado pa­
ra  formar el concentrado puede se r necesario u t i l iz a r  agua 
desionizada para obtener la  emulsión óptima como en e l ca­
so de "Emcol" H-141B. Ocasionalmente se emplea agua dura en 
cuyo caso debe emplearse el emulsificante que tiene el va­
lo r  (BHL) a lto , pero dependiendo del grado de dureza puede 
parecer mejor una mezcla de dos o más em ulsificantes. Estos 
emulsificantes "Emcol" son productos de Witco Chemical Co., 
Inc ., Organic. División, Chicago, I l l in o is .

También debe observarse específicamente que es po­
sib le  preparar agentes emulsificantes que entren dentro del 
alcance de este invento mezclando un emulsif icante que ten­
ga un valor h id ró filo -lip ó filo  menor de 10 con un em ulsifi- 
cante que tenga un valor hidrófRo-lipófilo mayor que 14 pa­
ra  preparar un agente emulsificante mezclado, denominado 
comunmente en l a  técnica un "par acoplado", que tiene un 
valor h id ró filo -lip ó filo  de aproximadamente 10 a aproxima­
damente 14.

Una te rce ra  parte constituyente del acabado con re­
tardador de l a  llama de este invento es un disolvente orgá­
nico. Algunos disolventes que son generalmente ú t i le s  en la  
p rác tica del presente invento son hidrocarburos derivados 
del petróleo t a l  como benceno, tolueno y xilenos; hidrocar­
buros clorados ta le s  como percloroetileno y t r ic lo ro e ti le -  
no; y cetonas t a l  como m etile tilcetona.

Los disolventes preferidos, entre otras cosas, de­
ben

(a) poseer la  capacidad de disolver los agentes re­
tardadores de l a  llama representados por la s
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Fómiulas estructurales anteriores I , IA y IB;
(b) se r inmiscibles con agua o serlo .sustancial­

mente;
(c) . tener una densidad re la tiv a  tan baja como sea

posible, es decir, igual o menor que el agua, 
s i  es posible;

(d) tener un punto de inflamación lo bastante ele­
vado para ev ita r las  restricciones de transpor­
te  y otras regulaciones, y ev ita r d ificultades 
desde e l punto de v is ta  de la  seguridad;

(e) tener un punto de ebullición lo bastante bajo 
para perm itir la  separación del disolvente con 
el agua,.pero no tan alto  como para hacer que 
permanezca en el m aterial tratado.

Preferiblemente, el disolvente debe tener una den­
sidad API de aproximadamente 30, un punto de inflamación de 
a l menos 27^0. (Método de la  copa cerrada en el extremo, 
ASTM) y un punto de ebullición de 149 s a 1779C. La densidad 
API se re fie re  a l a  determinación de la  densidad re la tiv a  
por una ecuación empírica. Un procedimiento para medirla 
por medio de un hidrómetro de vidrio ha sido desarrollado 
para petróleo crudo y productos de petróleo líquidos, véase 
Normas ASTM, Parte 17, página 120 y siguientes de la  edición 
de 1964 publicada por American Society fo r Testing and Ma­
te r ia l s ,  F ilad e lfia , Pensilvania. Para f a c i l i t a r  además la  
selección del disolvente orgánico correcto, en lo que se 
re fie re  a su poder de disolución, e l índice de butanol Kauri 
debe se r a l menos 85. El índice de butanol Kauri (BK) pro­
porciona una medida del poder disolvente del disolvente, de­
terminándose dicho poder añadiendo el disolvente en una se-
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r íe  nonnalizada de condiciones a una solución de resina de 
Kauri en butanol para producir un grado definido de tu rb i- 
dez. Vóase Normas ASTM, parte 8, página 402 y siguientes 
de la .ed ic ión  de 1958.

Varios disolventes orgánicos o sus mezclas pueden 
formularse en e l laboratorio proporcionando un disolvente 
o mezcla de disolventes que es sa tis fa c to r ia  para l a  prác­
t ic a  del presente invento. Por ejemplo, una mezcla de 6 par 
tes en peso de hexano y 8 partes en peso de tolueno es sa- 
tis fa c to r ia , aunque tiene un punto de inflamación bastante 
bajo. Con fines comerciales, se cree que podría obtenerse 
una variedad de disolventes de petróleo incluyendo sus mez­
clas que tendrían las  propiedades requeridas y deseadas. Un 
disolvente que sa tisface  los requerimientos estipulados an­
tes  se conoce como "LA30" que es un disolvente de petróleo 
que tiene una densidad API de 29,7 un punto 'de inflamación 
de 44-C, un valor de BK de 92 y un intervalo de ebullición 
de 158a a 166SC. "LA30" es un producto vendido por Leonard 
Refineries, Inc., Alma, Michigan. Otro disolvente que sa­
tis face  estos requerimientos es conocido como Hi-Sol^LO 
que comprende 99% de aromáticos, tienen una densidad especí­
f ic a  a 16SC de 0,887-0,8654, un punto de inflamación de 43BC, 
y un valor de butanol Kauri de 92. Hi-So]Í^L0 es un produc­
to vendido por Ashland Chemical Company de Columbus, Ohio.

Una cuarta parte constituyente del acabado con re­
tardador de llama es agua.

En una realización el acabado con retardador de la  
llama comprende generalmente, en porcentaje en peso, desde 
aproximadamente 2% liasta aproximadamente 60% del compuesto
retardador de la  llama, desde aproximadamente 2% hasta apro-
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Rimadamente 18% del emulsificante, desde aproximadamente 
0,4% hasta aproximadamente 48% del disolvente, y desde apro 
ximadamente 2,6% hasta aproximadamente 97,4% de agua; pre­
feriblemente desde aproximadamente 4% hasta aproximadamente 
12% del emulsificante, desde aproximadamente 0,8% hasta 
aproximadamente 32% del disolvente, y desde aproximadamen­
te  5,2% hasta aproximadamente 94,8% de agua; y más p referi­
blemente desde aproximadamente 5% hasta aproximadamente 30% 
del compuesto retardador de l a  llama, desde aproximadamente 
0,5% hasta aproximadamente 9% del emulsificante, desde apro 
ximadamente 1% hasta aproximadamente 24% del disolvente, y 
desde aproximadamente 6,5% hasta aproximadamente 93,5% de 
agua. Aunque los intervalos anteriores son los que producen 
un acabado con retardador de la  llama generalmente eficaz, 
ha de entenderse que e l presente invento puede in c lu ir  un 
acabado con retardador de la  llama que contenga una canti­
dad de compuesto retardador de la  llama eficaz para impar­
t i r  propiedades retardadoras de la  llama al te jido  tratado 
con dicho acabado con retardador de l a  llama, es decir, e l 
acabado con retardador de l a  llama contiene una cantidad de 
retardador de l a  llama del compuesto retardador de la  llama 
de fónnula I;. una cantidad de agente emulsificante eficaz 
para formar una emulsión del compuesto retardador de la  l l a ­
ma y agua, es decir, una cantidad emulsificante del emulsi- 
fican te ;y  una cantidad de disolvente eficaz para solvatar el 
compuesto retardador de la  llama en el agente emulsificante, 
es decir, una cantidad solvatante del disolvente. .

- Otra realización del presente invento comprende 
acabados retardadores de la  llama sin  disolvente. Estos aca­
bados pueden caracterizarse como emulsiones sustancialmente

14117
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lib re s  de disolvente y son ú tile s  en situaciones en las  que 
se desea tener mayor cantidad del compuesto retardador de 
l a  llama presente en la  emulsión; y con aquellos compuestos 
de fómnula I , t a l  como por ejemplo e l compuesto 2 de la  Ta­
b la  I , que relativamente son fácilmente capaces de formar 
emulsiones acuosas estables. En esta realización e l acaba­
do con retardador de la  llama consta del compuesto retarda­
dor de la  llama de fórmula I , e l agente emulsificante antes 
descrito  y agua. Estos acabados con retardador de la  llama 
contienen generalmente, en porcentaje en peso, desde apro­
ximadamente 2% hasta aproximadamente 60% del compuesto re­
tardador de la  llama, desde aproximadamente 0,2% hasta apro 
ximadamente 18% del emulsificante, y desde aproximadamente 
22% hasta aproximadamente 97,8% de agua; preferiblemente des 
de aproximadamente 4% hasta aproximadamente 40% del compues­
to  retardador de la  llama, desde aproximadamente 0,4% hasta 
aproximadamente 12% del emulsif icante, y desde aproximada­
mente 4,8% hasta aproximadamente 95,6% de agua; y más pre­
feriblemente desde aproximadamente 5% hasta aproximadamente 
30% del compuesto retardador de l a  llama, desde aproximada­
mente 0,5% hasta aproximadamente 9% del emulsificante, y des 
de aproximadamente 61% hasta aproximadamente 94# 5% de agua.

Todavía o tra  realización del presente invento com­
prende acabados con retardadores de la  llama sustancialmen­
te  no acuosos. En esta  realización los acabados con re ta r­
dador de l a  llama no contienen sustancialmente agua n i agen 
te  emulsificante y constan del compuesto retardador de la  
llama de fórmula I y e l disolvente orgánico. En esta re a l i ­
zación e l disolvente orgánico es el sistema vehículo. Estos 
acabados sustancialmente no acuosos son de p a rticu la r u t i -
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lidad  en te jidos incombustibles ta le s  como terciopeloy sate­
nes, te jid os aterciopelados y sim ilares, que pueden ser 
afectados perjudicialmentc por el agua. Estos acabados no 
acuosos contienen generalmente desde aproximadamente 2% haR 
t a  aproximadamente 60% en peso del compuesto retardador de 
la  llama y desde aproximadamente 40% hasta aproximadamente 
98% del disolvente; preferiblemente desde aproximadamente 
4% hasta aproximadamente 40% de los compuestos retardadores 
de la  llama y desde aproximadamente 60% hasta aproximadamen­
te  96% del disolvente; y más preferiblemente desde aproxi­
madamente 5% hasta aproximadamente 30% del compuesto re ta r-  
dador de la  llama y desde aproximadamente 70% hasta aproxi­
madamente 95% del disolvente.

Los acabados con retardador de la  llama de este 
invento pueden tener incorporado opcionalmente un agente 
humectante. Si el agente humectante es una parte constitu­
yente de dichos acabados con retardador de la  llama, el 
agente humectante comprendería desde aproximadamente 0,1 
por ciento hasta aproximadamente 1 por ciento, preferiblemen 
te  desde aproximadamente 0,2 por ciento hasta aproximadamen­
te  0,8 por ciento, y más preferiblemente aproximadamente 0,5 
por ciento de dichos acabados con retardador de l a  llama.
Los agentes humectantes que pueden emplearse en este inven­
to pueden seleccionarse del grupo que comprende agentes hu­
mectantes aniánicos, no iónicos y la  mezcla no iónicos-anió- 
n icos. Los ejemplos de agentes humectantes incluyen un ten- 
sioactivo de fosfato aniónico en forma de ácido l ib re , un 
é te r  de n o n ilfen il-p o lie tile n -g lic o l no iónico, un o c ti l -  
-fenoxi-polietox i-etanol no iónico, un é te r de trim etil-no - 
n i l-p o lie ti le n -g lic o l  no iónico, y un é te r de p o lie tile n -

f Hojnnúm. 21
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-g lic o l no iónico de alcohol l in e a l. Estos y otros agentes 
humectantes son bien conocidos por los expertos en l a  técn i­
ca de tratamiento de te jid o s .

También dentro del alcance de este invento están 
los concentrados retardadores de la  llama ú ti le s  en fo muí- 
l a r  los acabados con retardadores de l a  llama antes descri­
to s . Estos concentrados pueden c la s ifica rse  generalmente co 
mo concentrados en emulsión que contienen disolvente ú ti le s  
en la  formulación de las emulsiones que contienen disolven­
te  antes descritas, concentrados en emulsión sin  disolvente 
ú tile s  en l a  formulación de las emulsiones sin  disolvente 
antes descritas, y concentrados sustancialmente no acuosos 
ú t i le s  en l a  formulación de los acabados sustancialmente no 
acuosos antes descritos.

Los concentrados de emulsiones que contienen disol­
vente comprenden un compuesto retardador de la  llama de fói^- 
mula I ,  un emulsificante, y un disolvente orgánico. Estos 
concentrados de emulsiones contienen generalmente, en por­
centaje en peso, desde aproximadamente 10% hasta aproximada­
mente 90% del compuesto retardador de la  llama, desde apro­
ximadamente 0,25% hasta aproximadamente .45% del agente emul- 
s ific an te , y desde aproximadamente 0,5% hasta aproximadamen­
te  80% del disolvente; preferiblemente desde aproximadamente 
25% hasta aproximadamente 80% del compuesto retardador de la  
llama, desde aproximadamente 1,5% hasta aproximadamente 25% 
del agente emulsificante, y desde aproximadamente 3% hasta 
aproximadamente 70% del disolvente orgánico, y más p re fe ri­
blemente desde aproximadamente 35% hasta aproximadamente 75% 
del compuesto retardador de la  llama, desde aproximadamente
4% hasta aproximadamente 15% del agente emulsificante, y
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desde aproximadamente 8% liasta aproximadamente 60% del di­
solvente.

Los concentrados en e m u l s i ó n  sin  disolvente com­
prenden el compuesto retardador de la  llama de Fórmula I y 
e l agente emulsificante antes descrito . Estos concentrados 
en emulsión contienen generalmente, en porcentaje en peso, 
desde aproximadamente 20% hasta aproximadamente 98% del com 
puesto retardador de la  llama y desde 2% hasta aproximada­
mente 80% del agente emulsificante; preferiblemente desde 
aproximadamente 30% hasta aproximadamente. 98% del compues­
to retardador de la  llama y desde aproximadamente 2% hasta 
aproximadamente 70% del agente emulsificante; y más prefe­
riblemente desde aproximadamente 40% hasta aproximadamente 
95% del compuesto retardador de la  llama y desde aproxima­
damente 5% hasta aproximadamente 60% del agente emulsifi­
cante.

Estos concentrados en emulsión pueden tener in­
corporado opcionalmente el agente humectante antes descri­
to . Si estos concentrados en emulsión contienen un agente 
humectante, dicho agente comprendería desde aproximadamente 
0,1% hasta aproximadamente 1%, preferiblemente desde apro­
ximadamente 0,2% hasta aproximadamente 0,8%, y más p referi­
blemente alrededor de 0,6% de dichos concentrados en emul­
sión retardadores de la  llama.

Aunque los componentes anteriores están usualmente 
presentes en los intervalos antes descritos en los concen­
trados de emulsión del presente invento, ha de entenderse 
que las  cantidades de los componentes pueden v a ria r amplia­
mente y sin  embargo producir concentrados en emulsión efica­
ces. Generalmente, l a  cantidad decompuesto retardador de la



p-

1

5

10

15

' 20

25

30
14117

M oja n ó m .

llama que está presente en e l  concentrado en emulsión es 
una cantidad retardadora de la  llama, es decir, una canti­
dad eficaz para proporcionar propiedades retardadoras de la  
llama a l concentrado en emulsión; la  cantidad de agente 
emulsificáhte presente en el concentrado en emulsión es una 
cantidad emulsif i  cante, es decir., una cantidad eficaz para 
em ulsificar el compuesto retardador de la  llama; y l a  canti­
dad de disolvente presente, cuando hay disolvente incorpo­
rado en el concentrado de emulsión, es una cantidad eficaz 
para producir un efecto solvatante en e l  concentrado, es da 
c ir , una cantidad eficaz para so lvatar el compuesto re tarda 
dor de la  llama.

Los concentrados sustancialmente no acuosos ú ti le s  
en la  formulación de un acabado con retardador de l a  llama 
sustancialmente no acuoso no contienen sustancialmente agua 
n i agente emulsificante. Estos concentrados comprenden un 
compuesto retardador de la  llama de fórmula I  y e l d isol­
vente orgánico antes descrito . Estos concentrados contienen 
úna cantidad retardadora de la  llama del compuesto retarda­
dor de la  llama, es decir, una cantidad de compuesto re ta r­
dador de l a  llama eficaz para proporcionar a ellos un re tra ­
so en la  llama, y una cantidad solvatante del disolvente, 
es decir, una cantidad de disolvente eficaz para solvatar 
el compuesto retardador de la  llama. Generalmente, estos 
concentrados contienen desde aproximadamente 20% hasta apro 
ximadamente 99% del compuesto retardador de la  llama de Fór­
mula I  y desde 1% hasta aproximadamente 80% del disolvente; 
preferiblemente desde aproximadamente 30% hasta aproximada­
mente 80% del compuesto retardador de l a  llama y desde 20% 
hasta aproximadamente 70% del disolvente; y más p referib le -
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_mente desde aproximadamente 40% hasta aproximadamente 75% 
del compuesto retardador de la  llama y desde 'aproximadamente 
25% hasta aproximadamente 60% del disolvente.

El concentrado en emulsión retardador de la  llama . 
puede producirse fácilmente mezclando las partes constitu­
yentes antes descritas, o en el .caso del concentrado no 
acuoso mezclando e í compuesto retardador de la  llama con el 
disolvente. Los acabados con retardador de la  llama pueden 
formularse fácilmente añadiendo el concentrado en emulsión 
a l agua, o en .el caso del acabado ño..acuoso e l concentrado 
de compuesto retardador-disolvente al mismo o diferente di­
solvente orgánico.

El acabado con retardador de la  llama puede ap li­
carse a te la s  te x ti le s  por cualquiera de los métodos comun­
mente conocidos que prevalecen en l a  técnica. Entre estos 
métodos están e l agotamiento a presión atmosférica, e l ago­
tamiento a presión, y la  impregnación-secado-curado. El mé­
todo de impregnación-secado-curado se ha encontrado que es 
entre todos el que produce resultados superiores. En este 
método la  temperatura del acabado con retardador de llama 
durante la  aplicación debe mantenerse desde aproximadamente 
OSC hasta aproximadamente 27SC, y preferiblemente desde 
aproximadamente 15^0 hasta aproximadamente 21SC. Si es ne­
cesario, l a  temperatura deseada puede mantenerse durante el 
procedimiento de impregnación empleando cualquier medio de 
transferencia  de calor adecuado, t a l  como circulación de 
agua a través de la  camisa en el recipiente de impregnación 
.que contiene e l acabado con retardador de la  llama.

Las te la s  te x ti le s  deben impregnarse por medios 
adecuados ta le s  que la  absorción en húmedo sea generalmente
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áesde aproximadamente 30 por ciento hasta aproximadamente 
150 por ciento, preferiblemente desde aproximadamente 40 

por ciento hasta aproximadamente 130 por ciento, y más pre­
feriblemente desde aproximadamente 50 por ciento hasta apro­
ximadamente 90 por ciento del peso de l a  te la  no tra tada .
Una serie  adecuada de condiciones de impregnación incluye 
impregnar el tejido  a aproximadamente 6 hasta 10 toneladas 
de presión empleando una lazada de te jid o  de 1 inmersión/l 
retención o 2 inmersiones/2 retenciones y un tiempo de in­
mersión de aproximadamente 10 a aproximadamente 12 segundos, 
sometiendo después e l te jido  tratado a medios de escurrido 
por presión para obtener la  absorción en húmedo deseada en 
el te jido  tratado.

Las te las  te x tile s  tratadas deben secarse, prefe­
riblemente secarse en bastidor, ligeramente sobre e l ancho 
acabado, a aproximadamente 1048 a aproximadamente 127^0, y 
preferiblemente desde aproximadamente 104SC hasta aproxima­
damente 110SC.

El curado de los tejidos secos puede hacerse desde 
aproximadamente 1508 hasta aproximadamente 2058C durante 
aproximadamente 90 segundos a aproximadamente 480 segundos; 
preferiblemente el curado se hará a aproximadamente 180se du 
rante aproximadamente 150 segundos o a 205SC durante apro­
ximadamente 90 segundos.

Aunque e l curado y secado del te jido  puede tener 
lugar simultáneamente se prefiere que las  operaciones de se­
cado y curado se realicen separadas.

Muchas te la s  te x tile s  pueden tra ta rse  con los aca­
bados con retardador de llama del presente invento. Ejemplos
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de dichas te las  te x ti le s  incluyen las celulósicas, rayón, 
a c rílic a s , po liésteres , acetatos, nylon, y te la s  te x ti le s  
derivadas de fib ras animales, t a l  como lana y mohair, y sus 
mezclas. Las mezclas típ icas  incluyen mezclas de 35/65,
50/50 y 63/35 de poliéstex/algodón, mezcla de 50/50 de po- 
liÓ stei/rayón, y mezcla de 50/50 de acrílico/algodón.

Los ejemplos siguientes se presentan a modo de 
ilu s trac ió n  adicional del invento y no deben considerarse 
como lim ita tiv o s . Todas las  partes y porcentajes incluidos 
en los ejemplos son én peso a menos que se indique o tra  co­
sa.

Ejemplo 1
Se preparó un concentrado en emulsión mezclando 

juntos 500,0 gramos de fosfato de b is(l,3 -d ic lo ro -2 -p ro p il)- 
-2 ,2-dim etil-3-cloropropilo y 55,5 gramos de un em ulsifi- 
cante que consta de ás te r de fosfato orgánico no iónico que 
posee un balance h id ró filo -lip ó filo  desde aproximadamente 
10 a 14; es decir, AH2-10C, producido por Witco Chemical 
Co. ,  Inc.

Ejemplo 2
Se preparó un acabado con retardador de la  llama 

mezclando 333,3 gramos del concentrado en emulsión del Ejem­
plo 1 con 1166,7 gramos de agua con agitación hasta que se 
foimó una emulsión estable.

Ejemplo 3
Se preparó un acabado con retardador de la  llama 

sustancialmente no acuoso mezclando 120 gramos de fosfato 
de bis(l,3-dicloro-2-propil)-tribrom oneopentilo  con 480 
gramos de xileno.

30
14118
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Ejemplo 4
Se preparó un concentrado en emulsión mezclando 

248 gramos de fosfato de b i s ( l ,3-d ic lo ro -2-p ro p il)-3-c lo ro - 
- 2 , 2-dibrom oetil-l-propilo; 50 gramos de un emulsificante 
que consta de un sulfonato metálico soluble en aceite y un 
é te r  de polioxietileno mezclado en ta le s  proporciones que 
el agente emulsificante posea un balance h id ró filo -lip ó filo  
de aproximadamente 10 a 14, dicho emulsificante es Emcol 
N -141^ producido por Witco Chemical Co., y 198,4 gramos de 
un disolvente que comprendía 99% de aromáticos, que tiene 
una densidad re la tiv a  a 16ec de 0 , 887- 0 , 8654, un punto de 
inflamación de 43SC, un Valor de butanol-Kauri de 92; dicho 
disolvente es Hi-Sol^ producido por Ashland Chemical Compa- 
ny de Columbus, Ohio.

Ejemplo 5
Se preparó un acabado con retardador de la  llama 

añadiendo 240 gramos del concentrado en emulsión del Ejem­
plo 4 a 360 gramos de agua con agitación hasta que se fo r­
mó una emulsión estable.

Ejemplo 6

Se trataron  muestras de te la  de p o lió ste r a l 100% 
(Style N9 755 Testfabric Inc ., Middlesex, New Jersey) con 
la  formulación de acabado del Ejemplo 5 por un procedimien­
to de impregnación, secado y curado. Las te la s  se secaron 
durante cinco minutos a 105BC y despuós se curaron durante 
90 segundos a 205SC. El te jido  curado se lavó luego durante 
12 minutos en un baño que contenía agua, 0,05% de detergen­
t e  y 0 , 10% de ceniza de sosa mantenido a aproximadamente 49 

SC, se enjuagó y se secó en un tambor.
30
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Ejemplo 7
Se tra ta ron  muestras de te la  de p o lié ste r al 100% 

(Style N3 755 Testfabric Inc., Niddlesex, New Jersey) con 
e l acabado con retardador de la  llama del Ejemplo 2 por un 
procedimiento de impregnación secado y curado. Las te la s  se 
secaron durante cinco minutos a 105^0 y después se curaron 
durante 90 segundos a 205-C. Las te la s  curadas se lavaron 
luego durante 10 minutos en un baño que contenía agua, 0,052' 
de detergente y 0,10% de ceniza de sosa y se mantuvo a apro­
ximadamente 49BC, se enjuagaron y se secaron en un tambor.

Ejemplo 8
Se tra taron  muestras de una te la  de p o lié ste r al 

100% (Style N8 755 Testfabric In c ., Niddlesex, New Jersey) 
con el acabado con retardador de la  llama sustancialmente 
no acuoso del Ejemplo 3 por un procedimiento de impregnación, 
secado y curado. La te la  curada se lavó luego durante 10 mi­
nutos en un baño que contenía agua, 0,05% de detergente y 
0,01% de ceniza de sosa y se mantuvo a aproximadamente 49^C, 
se enjuagó y se secó en un tambor. La absorción en húmedo 
del acabado, basada en el peso de la  te la , era 71,6%.

Ejemplo 9
El retraso de la  llama de las te la s  tratadas de 

los Ejemplos 6, 7 y 8, así como de la  te la  no tra tada, se 
evaluó empleando los procedimientos de estado de la  muestra 
establecidos por "Standard fo r the Flammability of Children's 
Sleepwear", U.S. Department of Commerce FF 3-71 (DOC 3-71). 
La duración del tratamiento retardador de la  llama se deten 
minó midiendo las longitudes de chamuscado de la  te la  t r a ­
tada después de lavar y después de 50 ciclos de lavado y se< 
cado en una lavadora y secadora combinada Heltra.
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El retraso de la  llama de las  te la s  se determinó 
por un ensayo de combustión v e rtic a l en muestras de te la  
en las que se cosió en e l medio de la  muestra una puntada 
doble en zig-zag de un hilo  de p o lié s te r acabado con s i l i -  
cona. Una llama de gas metano sin  a ire  se hizo in c id ir  so­
bre la  costura durante tre s  (3) .segundos y se midió l a  lon­
gitud del chamuscado, y los datos de la  longitud del chamus­
cado se muestran inicialmente y después de 50 ciclos de la ­
vado y secado en Heltra. Los datos de l a  longitud del Cha­
muscado para la  te la  no tra tad a  y las  te la s  tra tadas de los 
Ejemplos 6, 7 y 8 se muestran en la  Tabla I I  siguiente.

TABLA II
Longitud del chamuscado, centímetros 

Ciclos de lavado y secado
50

No tra tada Bel
Ejemplo 6 7,11 8,64
Ejemplo 7 7,62 14,99
Ejemplo 8 6,35 7,62(1)' BEL -  Muestra quemada la  longitud completa.
La parte descriptiva an terio r así como los ejem­

plos contenidos en e lla  establecen claramente que los nuevos 
acabados con retardadores de la  llama de este invento son 
capaces de hacer retardadores de la  llama a m ateriales tex­
t i l e s  tratados con e llos, es decir, capaces de pasar el en­
sayo de inflamabilidad DOC FF 3-71, aunque no presentan s ig  
hificativamente ninguno de los problemas asociados con la  
capacidad mutágena comúnmente encontrada con algunos re ta r­
dadores de la  llama comunes, es decir, los compuestos des­
crito s  en la  presente memoria son sustancialmente no mutá-30
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genos como se ha determinado por el ensayo Ames para la  ca­
pacidad mutágena. En v is ta  de la  necesidad de un retardador 
de l a  llama comercial eficaz que se considere no mutágeno y 
que sea capaz de sa tis face r los requerimientos de DOC FF 
3-71 el presente invento, que proporciona dicho retardador 
de l a  llama, verdaderamente debe ser considerado un gran 
avance en l a  técnica.

A continuación en el Ejemplo 10 se i lu s tra  la  pre­
paración de uno délos compuestos, fosfato de b is(d ic lo ro- 
propil)-2 ,2-dim etil-3-cloropropilo , ú t i l  en la  práctica del 
presente invento.

Ejemplo 10
A una suspensión que contenía 200 mi de cloruro de 

metileno y 145)6 gramos de neopentilg lico l, se añadieron , 
gota a gota 192,4 gramos de tric lo ru ro  de fósforo mientras 
que se mantenía la  mezcla de reacción a lose. Después que 
se completó la  adición de tric lo ru ro  de fósforo l a  mezcla 
de reacción se calentó a 35SC y se mantuvo a esta tempera­
tu ra  durante media hora. A continuación se separó el cloruro 
de metileno de la  mezcla de reacción bajo vacío. La tempera­
tu ra  de l a  mezcla de reacción se hizo descender luego hasta 
por debajo de 20SC y se introdujo cloro gaseoso hasta que la  
mezcla de reacción era de color am arillo. Se separó luego 
e l  cloro en exceso y se introdujo un catalizador de te t r a -  
cloruro de t i ta n io . La mezcla de reacción se calentó luego 
a 80sc y se añadieron gota a gota 259 gramos de ep iclorhidri 
na. La mezcla de reacción se mantuvo a  8oec durante una ho­
ra  después que se completó la  adición de epiclorhidrina. El 
producto resu ltan te  se lavó con amoniaco acuoso seguido por 
dos lavados con agua desionizada^ El.producto se secó bajo
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vacio y se f i l t r ó  en calien te proporcionando 542 gramos de 
un líquido transparente que era sustancialmente fosfato de 
bis(d icloropropil)-2,2-dim etil-3-cloropropilo (compuesto 
2 en la  Tabla I ) .

Basadas en esta descripción, surgirán de forma na­
tu ra l para los expertos en l a  técnica muchas otras modifica­
ciones y ramificaciones. Se in ten ta  que éstas estén compren­
didas dentro del alcance de este invento.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invención propia y nueva que s e pre­
sentan para que sean objeto de esta so lic itud  de Patente de 
Invención en España, por VEINTE años, son los que se reco­
gen en las reivindicaciones siguientes:

l a . -  Un procedimiento para preparar un material 
te x t i l  retardador de la  llama que comprende las etapas de: 
(a) mantener un acabado te x t i l  retardador de la  llama a una 
temperatura de aproximadamente 0 a .27^0, en donde dicho aca­
bado comprende: (i) una cantidad retardadora de la  llama de 
un compuesto retardador de la  llama d e 'la  fórmula

CH„X',
XCH —C— CH —0- 2 t 2

CĤ X"

0

" " A^ E °V 2 b + l
2-a

en l a  que X, X' y X" son hidrógeno, cloro y bromo; a es 0 
ó 1; n es un número entero de 1 a 7;. m es un número de 1 a 
n; b es un número entero de 1 a 7; y z es un número entero 
de 1 a b; ( i i )  una cantidad emulsificante de uñ agente émul 
s if ic an te ; y ( i i i )  agua; (b) impregnar dicho material tex­
t i l  con dicho acabado hasta una absorción en húmedo de apro- 
jcimadamente 30 a aproximadamente 150 por ciento (en peso de 
m aterial te x t i l  no tra tad o );-(c ) secar dicho material tex­
t i l  a una temperatura de aproximadamente 104 a aproximada-
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mente 127^0, y (d) curar dicho m aterial te x t i l  a una tempe­
ra tu ra  de aproximadamente 150 a aproximadamente '2059C duran­
te  aproximadamente 90 a aproximadamente 180 segundos.

29.- El procedimiento de acuerdo con la  reivindica­
ción 18, en el que: (a) a es 1; y (b) dicho m aterial te x t i l  
se impregna hasta una absorción en húmedo de aproximadamen­
te  40% a aproximadamente 130%.

3 - .-  El procedimiento de acuerdo con la  reivindica­
ción 28, en el que dicho compuesto retardador de l a  llama 
tiene la  fórmula *

XCĤ —C-

t r
jj^/OCH—CĤ Cl

-CĤ OP.
CHgX" OCR—CPUC1

¡ ^' 3R
en la  que X, X' y X" son como se han definido antes; y 3 y

3 'I r  se seleccionan independientemente de hidrógeno, cloro,
metilo y clorometilo.

48.- El procedimiento de acuerdo con la  reivindica­
ción 38, en el que el agente emulsificante posee un valor 
del balance;h idrófilo -lipófilo  desde aproximadamente 10 has­
ta  aproximadamente 14.

58.- El procedimiento de acuerdo con la  reivindica­
ción 38, en el que dicho acabado también contiene una pe­
queña cantidad de agente humectante.

68.- El procedimiento de acuerdo con la  reivindica­
ción 38, en el que X es cloro, X' y X" son bromo, y R^y 
son hidrógeno.

78.- El.procedimiento de acuerdo con la  reivindica­
ción 38, en el que X es cloro, X' y X" son hidrógeno, y R̂30
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y R̂  son clorometilo.
8a.- El procedimiento de acuerdo con la  reivindi'ca- 

. ción 33, en el que X, X' y X" son bromo, y y son clo- 
rom etilo.

9 - .-  El procedimiento de acuerdo con la  reivindica­
ción 33, en el que X, X' y X" son cloro, y R̂  y R̂  son me­
t i l o .

103.- El procedimiento de acuerdo con la  reivindica­
ción 3-) en el que X es cloro, X' y X" son bromo, y R̂  y R̂  
son clorometilo. '

113.- El procedimiento de acuerdo con l a  reivindica­
ción 13, en el que dicho acabado retardador de l a  llama tam­
bién contiene una cantidad solvatante de un disolvente or­
gánico.

123.- El procedimiento de acuerdo con la  reivindica­
ción 113, en el que dicho disolvente orgánico es sustancial- 

. mente inmiscible en agua. .
13 -.- El procedimiento de acuerdo con la  reivindica­

ción 123, en el. que dicho disolvente orgánico tiene un punto 
,de inflamación de a l menos 27SC y un punto de ebullición den 
tro  del intervalo de aproximadamente 149S a aproximadamente 
177BC. . '

143.- El.procedimiento de acuerdo con la  reivindica­
ción 23, en el que dicho acabado retardador de la  llama tam 
bién contiene una cantidad solvatante de- un disolvente or­
gánico.

153.- El procedimiento de acuerdo con la  reivindica­
ción 33, en el que dicho retardador de la  llama contiene tam 
bién una cantidad solvatante.de un disolvente orgánico.

163.- Un procedimiento para preparar un material



1

5

10

.15

20

25

30
.312'
VAL

H o jH  n ñ m . 36

te x t i l  retardador de la  llama. '
Tal y como se ha descrito en la  Memoria que ante­

cede, representado en los dibujos que se acompañan y con 
los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de TREINTA Y SEIS ho jas.escri­
tas a máquina por una sola cara. '

Madrid, 2 9 .M . 197 7
P. A.
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