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Fundamento del invento

=

1. Campo del invento

Este invento se refiere a concentrados retardado-

res de la llama y acabados retardadores de la llama que

| contienen ciertos ésteres de tercer grado de dcido de fés-

foro, es decir, compuestos que contienen tres uniones P-0-C,

para tejides incombustibles.

2 Descripcidn de la técnica anterior

' En loslﬁltimos afios se ha mostrado un gran inte-
rés y una demanda creciente para telas y tejidos retarda-
dores de la llama. Sin embargo, las dificultades encontra-
das en crear tales composiciones retardadoras de la llara
sor. enomies, Primeramente, la técnica anterior ha recono-
cido gereralmente el hecho de que los sistemas polimercs
difieren sustancialmente tanto en caracteristicas de in-
flamabilidad-como en proviedades fisicas y no es predeci-
ble cualesquiefa de ellas de un sistema g otro. Asi en el
articulo de Norris y otros titulade "Toxicological and En~-
vironmental Factorsvlnvolved in the Selection of Decabro-
modiphenyl Oxide as a Fire Retardant Chemical", Applied
Polymer Symposium n¢ 22, 195-219 (1973), los autores esta-
blecen: "Un reconocimiento creciente de la inmensa pérdida
snual aportada por el fuego estd dando como resultado reque-
rimientos de inflamebilidad més estrictos para polimeros
sintéticos en una variedad de aplicaciones, Debido z las
restricciones econémicas y a la necesidad de producir po—'
limeros resistentes a la llama sin~sustituci6n total de los
procedimientos de fabricacidn existentes, wn aumento de la
resistencia a la llama se alcanza generalmente por incorpo-

racidn de wn compuesto quimico retardador de la llama en el
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‘1 producto acabado. Este producto quimico se basa generalmen—

te en bromo, cloro, fésforo o nitrégeno y puede bien hacer—
se reaccionar quimicamente o mezclarse fislcamente en el
producto. Puesto que los sistemas polimeros difieren mar-
cadanente tanto en caracteristicas de inflamabilidad como
en propiedades fisicas, la seleccién de un retardador de la
llama adecuado depehide de uma variedad de factores lo que
limita fuertemenie el nlimero de materiales acetables".

Las deéventajas resulfantes en la utilizacién de
varios materiales de la técnica anterior come retardadores
de la llama, incluyen en general, sin limitacién, factores
tales como ligera inestabilidad, toxicidad, decoloracidn,
inestabilidad frente al calor, las grandes cantidades em-
pleadas con el fin de ser eficaces, ¥y los resultados fina-
les impredecibles obtenidos cuando se emplea el mismo ma-
terial en materiales diferentes. Adviérbase, por ejemplo,

que en liodern Plastic Incyclopedia, pg. 650 se indica que

el octabromobifenilo es adecuado para empleo en poliolefi-
nas como su retardador de llama, pero no estd indicado pa-
ra empleo =~ o funcionalmente equivalente -~ como tal para
otras 27 composiciones emumeradas %ales como ABS; policar-
bonatos, poliestireno, acrilicos y poliuretanos.,

Aunque la téenica anterior sugiere en general el
enpleo de materiales que contienen haldgeno como retardado-
res de la llama "potenciales™ o "posibles" para varios ma-
teria}es, la técnica énterior también reconoce gque cualquier
material debe ser juzgado sobre una base de c¢aso por ¢caso
debido a los resultados impredecibles del producto final

cuando se incorpora en él cualquier aditivo. Por ejemplo,

con referencia al empleo de un retardador de llama halogena-
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do en la patente de EE.UU. 3.658.634, se dirige la atencién

"l &l hecho de que el titular de la patente sefiala especifica~

mente las desventajas en el empleo de un rebardador de la

llama que contiene haldgeno., Asi, en la columna 1, lineas

. 39-44, el titular de la patente establece: "..., los compues-

tos que contienen 4tomos de cloro o bromo gue han de emplear
se como agentes retardadores de la llama son inestables en
la mayoria de los casos cuando se exponen g rayes vltravio-
leta." En la columna 1, lfineas 59-64, el titular de la pa-
tente llega a decir: "Sin embargo, de hecho, solamente ﬁuy
pocos polimeros retardadores de la llams pueden emplearse
en la prictica real aunque se dice que ftienen efectos re-
tafdadores de la llama, debido a que existen restricciones
tales como las condiciones empleadas en la produccidn atri-
buibles a las propiedades del agente retardador de la llama,
0 a las prOpiédades de los polimeros en los que se incorpo-
ran. o

Un ejemplo relevante de la impredicibilidad de la
eficacia de varids dompuestos como retardadores de la lla-
ma en diferentes sistemas puede encontrarse en el caso de
tejidos de algoddn, poliéster, y poliéster/algoddn. Asi,
aungue estén disponibles retardadores de la llama satis~
factorios para tejidos de algodén.al 1005 y tejides de po-
liéster al 100%, hasta zhora no han estado disponibles re-

tardadores de la llama completamente satisfactorios para

{tejidos de mezcla poliéster/algodén. Estos fenémenos son

|debido en parte al hecho de que "los sistemas quimicos que

hen sido desarrollados para acabados con retardadores de

1lama de fibras celuldsicas al 100% no son necesarismente

eficaces al impartir wn comportamiento de auto-extineidn a
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tejidos que conticnen fibras celulésicas y de polidster®,

lyester/Cellulose Blend Fabrics", 39, National Tecnical In-
formation Service, Springfield, Virginia, 1973, También
Uhay diferencias significativas en el grado en el que los
sistemas de organofdésforo encbntrados como'retardadores de
la 1lamae eficgces para la celulosa mantlenen esta eficacis
en presencia de poliéster", Ibid., 39.

En "Progress in the Development of Flame-Resistant
Polyester-Cotten Blends", Proceedings of the 1974 Symposium
en Textil Figﬁmability, 116, Le Blanc Research Corporatbion,
5454 Post Road, East Greenwich, Rhode Island, 1974, W.A.
Reeves y otros establecen que "los retardadores de la lla-
na safisfaotorios estén disponibles para los tejidos de al-
goddn y tejidos de poliéster pero no estén disponibles pa-
ra tejidos de mezcla de poliésten/algoddn". Aungue "algunos
retardadores de la llama para fibras celuldésicas son iguai-
mente eficaces en poliéster ¥ viceversa si se est4d solamen-
te interesado en la resistencia a la llama%, "propiedades

tales como la estética y duracidn en el lavado faltan a me~

Por tanto, puede verse que el campo del retardo de
la llama es muy sofisticado y por consiguiente requiere un
esfuerzo de investigacidn sostenido para alcenzar un resul-
tado final particwlar deseado.,

En segundo lugar, el area del presente invento se
coﬁplica adends porgue no solamente el compuesto debe actuar
como wn retardador de la llama en tejidos tratados con €1,
sino que el compuesto también debe ser considerado, de acuer—
do con algunos criﬁerios ¥ por algunos expertbs en la téc-

niea, sustancial y variablemente inactivo. 4sf, aunque cier-
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tos fosfatos de haloalcohilo son conocidos retafdadores de
"la llama para diversas composiciones plésticas, es decir,
peliculas, artfculos moldeados, espumas, y similares, véan-

se las patentes de EE.UU. 3.132.169; 3.287.266; 3.324.205;

rior son considerados, de acuerdo con ciertos criterios em-
pleados por algunos expertos en‘ia téenica anterior, muté-

genos y; por tanto, no adecuados para empieo como agenies in
combustibles para ropa que esté en contacto Intimo con la pibl.

Resumen del invento

Un acabado con retardador de la llama mejbrado y
un concentrado retardador de la llama que contienen uwn com-

puesto retardador de la llamz de la férmula general

cuzx" T 0
| “,/’OCnH2n+l~mC1m

XCH_—C~—CH_—0—1—P |
27| 2 _\‘[zOCbH2b+1¢zC12a

1"
CHZX :

!

‘ . o d2-a

en lé que X, X' y X" son hidrégeno, cloro y bromo; a es 0
6 1; n es un nimero entero de 1 a 7; m es un numero entero
de 1 2n; b es un nimero entero de 1L a 7; y 2 es un nimero
entero de 1 a b. o

Descripcidén de las realizaciones preferidas

Los acabados éon revardador de la llama del present-
invento estén'compuestos de diversas partes constifuyentes.
En uwna realizacién los acabados con retvardador de la llama
‘constdn_de al menos cuairo parteé’constituyentes. Estos aca-
bados pueden estar caracterizados como emulsiones que contie
nen disolventes. Una de las partes constituyentes es un triés
ter de 4cido de £ésforo pentavalente que tiene la férmula ge;

neral:
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S
N R N
oo ‘ 0CoHon+1 -nClp,
© (1) - xcnz—lc——cuz-o--—-P% 2ntl-m
' 0C, H 01:]
CH. X" b 2b+L 2
| 2
ane A : __J2~a

en la que X, X' y Xv sqn'hidrégeno, cloro y bromo; a es O
6 1; n es un nlmero entero de 1 a 7; m es un ntwmero entero

de 1 an; b es un némero entero de 1 a 7; y z es wn nimero

entero de 1 a b, Los alcohilos inferiores preferidos son los

que tienen de 1 a aproxlmadamente 4 4tomos de carbono. Los
cloroalcohilos inferiores preferidos son los que tienen de
1l a aproximadamente 4 4dtomos de czrbono y de 1 a aproxima-
damente 3, preferiblemente 1, sustituyentes clorxo.

Una clase preferida de compuestos, respecto a la

|estabilidad hidrolitica y a la eficacia retardadora de la

llama, son los compuestos de férmula I en la que a es 1, es

decir, los que tienen la férmula general

CHZX' 0
T
(14) XCH,—C~—-CH,0
2 2 \
: : 0C . H Cl
CHLX" b 2b+1-

2

en la que x; X'y X"y n, my by 2 son como se han definido an
tes.
De los compuestos de férmula IA son mis preferidos

los que tienen la férmula general
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cHx' o
I _OCH,CHCICHC1-R
(1B) XCH,y—C—CHl or”

2
\\‘OCHZCHCICHCI—Rl
CHZX"
en la que X, X' y X" son como se han definido antes, y en
la que Ry R' son hidrégeno, alcohilo y grupos alcohilo clo-
rados, en los que cada grupo alcohilo contiene de 1 a 3 &fo
mos de carbono y cada grupo clorado contiene de 1 a aproxi-

madamente 3-sustituyéntes cloro; ¥y

R2
CH X' o |
. | 2 I ocu—cu,c1
(I0) . XGH,—G~—CH,,0P
AN
. | ) 0CH—CH,C1
CH,X |3
R

en la que X X' y X' son como se han definido antes; y R?
r R3 gon hidrdgeno, cloro, metilo y clorometilo.
Los compuestos que tienen la férmula general (IC)
son los més vreferidos en la préctica dél presente invento.
Algunos ejemplos de estos compuestos més preferi-
dos, con definiciones que sirven como ejemplo de X, X', X",

R Yy R3 estén recogidos en la Tabla I siguiente.

| TABLA I

Compuesto N¢ X X! Xu R2 R3
1 cL Br Br " i
2 c1 H HE  -CHCL  -CH,CL
3 Br Br Br =CHL  -CH,CL
4 c1 a o -cmH ~CHy
5 ol Br Br ~CH,CL  -CH,Cl
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TABLA I (continuacién)

Compuesto N¢ . X X', X0 R r3
6 Cl " H H- H H
1 - H H H ~CH,0L  ~CH,CL
8 c1 H H ~CHy H
9. o1 Br ., 0l -CHAGL  ~CH,
10 Br . H H -CH3 H

Generaimente, log compuestos de férmula I, espe~
cificamente los oomﬁuestos més preferidos de fdrmula IC,
pueden prepararse de una menera conocida (1), haciendo
reaccionar cloruro de fosforilo con un alcohol neopent{li-
co de la fémula general

1
CHZX

XCH2 --C-'——CHZOH

"
CIIZX

en la que X, X' y X" son como se han definido antes para .

formar un diclorofosfato de la férmula general

. CHZX' 0

cl
(i1) ' icn C—CH og’// ;
). ’ . 2 | 9 \Cl' 2 Y
' "
- CH X

(2) haciendo reaccionar el diclorofosfato de férmula II

con w epéxido que tiene la férmula general

0 : 0 |
Gl CH—K il CH—R
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en las Que R® y R3 gon com¢ sSe han definido antes, para for-
:ﬁar los compuestos de férmula IC. ‘

Un método albernativo para preparar clertos com-
puestos que caen dentro del alcance de la férmula I en ge-
neral, y dentro del alcance de la férmula IB de forme espe-
cifica, comprende: (1) hacer reaccionar un glicol de la'f6r~
mula general

X'CHy ,

C(CH OH
/( 2 )2
x"cu2

con tricloruro de fésforo para formar el compuesto de la

férmula general

. . X'CH2 CH -d

) \c/ 2 \PC1
. / \CH _0/

2 2 L

X"cH

en la que X' y X son como se han definido antes; (2) ha-
cer reaccionar compuestos de féyrmula III con cloro para €S-
cindir la estructura clelica de férmula III y formar un com-

puesto que tiene la férmula general

CH_ X! 0
) 2 Cl
(w). CLCH (I: CH 0O l1|>/
' , 2 [ 27 f\‘Cl ' ¥
O CILX" :
2

(3) hacer reaccionar el compuesto IV con epéxidos apropia=~

dos de la férmula
0 ' 0

CH,—— CH—R? y/0 CH—— CH—R>
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" | para formar compuestos de la férmulia

I
iyt 0.
o GHX 0CH~—CH, C1
ClCHz——C—-CHZOé—R\\
. -R

Generalmente las reacciones anteriores transcurren
bastante facilmente y usualmente no necesitan emplear con-
diciones de reaﬁcidn 0 equipos de tratamiento quimico espe-
clales, Estas reacciones pueden llevarse a cabo generalmen-
te a teﬁperaﬁura ambiente, temperaturas por encima de la ame
biente y temperaturas por debajo de la ambiente. Pueden em-
plearse temperaturas elevadas para asegurar la terminacidén
de la reaccidén, awque algunas de las reacciones de adicién
anteriores son generalmente exotérmicas y pueden ser aéonn
sejable, al menos inicialmente, emplear enfriamiento exter-
no, Usualmente se prefiere emplear disolventes tales como
hidrocarburos halogenados como cloruro de metileno y cloro-
benceno. ILg cantidaé de reaccionantes empleada es preferi-~
blemente estequiométrica, 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 reaccién y permitir el empleo de condiciones
de reaccién mds suaves.

Estos compuestos rebtardadores de la llama son mu-
tagén;camente inactivos de acuerdo con los resultados del'
ensayo Ames que es considerado por algunos expertos de la
técnica como anunciador de la mutagenicidad potencial. Asi,
por ejemplo, los compuestos 2 y 5 de la Tabla I, cuando se

ensayan en cuanto a la mutagenicidad de acuerdo con el en-
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sayoc Ames, empleando Salmonella typhimurium, cepas TA-1535,
TA-1537, TA-1538, TA-98 y TA-100 y Saccharomyces cerevisiae,
cepa zﬁx4, como Oorganismos indicadores, mostraron por dicho

ensayo Ames que eran mubagénicamente inactivos. Sin embargo,

puestos de féxmule I pero que cae fuera del alcance de la
f6rmula I, por ejemplo

| Cliﬂz Br ﬁ

C1—CHg —C—CH,OP (OCHy CHBrCH,Br) o

CHZBr

cuando se somete al mismo ensayo Ames empleando los mismos
organismos indicadores, mostrd, de acuerdo con dichos re-

sultados de ensayo Ames, que era mutagénicamente activo o

Una segunda parte constituyente de los acabados
con retardador de la llama del presente invento es un agen-
te emulsificante. De acuerdo con "Detergents and Emulsifiers!
de McCutcheon (edicién de 1975) existen més de 3.000 agen-
tes tensioactivos disponibles en el mercado, de mids de 300
productores. Por lo tanto deben proporcionarse algunos me-:
dios de seleccidén y/o ensayo para detérminar el tipo de
agentes tensioactives o emulsificantes adecuados para el
presente invento. La emulsificacidén puede definirse como la
capacidad para poner en contacto Intimo dos liguidos inmis-

cibles, por la reduccidén de sus tensiones superficiales. Las

te son susceptibles de cambios en el pH, temperatura u otros

proporcionen emulsiones acuosas estables y satisfactorias
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de los agentes retardadores de la llama sntes mencionados,
se ha encontrade necesario que el emulsificante (1) deba
ser sustancial y completamente soluble en el compuesto re-

tardador de la llama, y (2) tenga un balance hidréfilo-li-

A modo de ilustracidn, y no como wna limitacidn
en el alcance de este invento, dos clases generales de emul
gificantes son particularmente utiles en la préctica del
presente invento., El primero de estos comprende emulsifi-
cantes no iénicos fosfatados y emulsificantes no iénicos
fosfatados mezclados con otro emulsificante, seleccionado
del grupo que consiste en emulsificantes no idnicos aromé-
ticos, y aliféticos, Dichos emulsificantes no idnicos fos-
fatados y dichas mezclas de emulsificantes no idénicos fos-
fatados tienen preferiblemente un Indice de acidez de apro-
ximadanente 36 a aproximadamente 130, preferiblemente de
aproximadamente 48 a 120, y un contenido de fésforo de apro
ximadamente 2 por ciento a aproximademente 5 por ciento,
preferiblemente de aproximadamente 2,2 por clento a apro-
ximadamente 4 por ciento. Los ejemplos de agentes emulsi-
ficantes de esta clase incluyen, pero no estdn limitados a
ellos, una mezcla de emulsificantes no idénicos fosfatados
y emulsificantes no iénicos no fosfatados que tienen wn ine
dice de acidez de aproximadamente 49,l\y un contenido de
fésforo de aproximadamente 2,31 por ciento y un emulsifican~
te no.idnico fosfatado que tiene un Indice de acidez de
aproximedamente 118 y un contenido de fésforo 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 polioxietileno. Cualguier sulfonato de metal so-
luble en aceite capaz de mezclarse con un éter de polioxie-
tileno es aceptable. Sin embarsgo, el ftipo preferido es la

sal de calecio debido a que los iones calcio parsce que me-

] joran la solubilidad Gel sulfonato en 1los hidrocyrburos y

tienen ademés efectos beneficiosos sobre la parte éter de
la mezcla. A este respecto debe seflalarse que la mezcla
comprende una parte no idnica, es decir, éter de polioxie-~
tileno y una paéte anidénica, es decir sulfonato de metal.
La relacién de estas: dos partes puede variar de una aplica-
¢idn a otra, pero el valor (BHL) debe estar en el interva-
lo 10-14,

El balance hidréfilo—lipéfilo (BHL) proporciona un
medio de medir el tamafio y fuerza de los grupos hidréfilos
¥ lipéfilos del emulsificante, Todos los emulsificantes po-
seen tanto gfupos hidréfilos como lipdéfilos, aunque- pueden
emplearse mezclas de emulsificantes de modo que los Indices
individuales de la mezcla pueden diferir unos de otros, Ge-
neralmente hablando; wn enmulsificante que es lipdfilo se

caracteriza por wm Indice BHL bajo (inferior a 10) y el que

! es hidréfilo por wn Indice BHL alto (por encima de 10). lLa

‘escala va de 0 a 20. Sin embargo, los emulsificantes en el
intervalo de 9 a 11, deberfan considerarse de naturaleza
intermedia. Por lo tanto, cuando se desea para el producto
final wa emulsién del tipo de aceite en agua, como en el
caso del presente invento, deben predominar los grupos so-
lubles en agua ¥ el emulsificante debe tener wn Indice (BHL)
relativanente alto. Esto puede efectuarse ajustando. los com-
ponentes de la mezcla para pfoporcionar el valor deseado.

Dichos ajustes pueden llevarse a cabo cuando se aprecia que
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la parte aniénice de la mezcla comprende vn resto hidréfilo
potencialmente fuerte en el grupo sulfonato cargado negati-
vamente, Por lo tanto cuanto mis soluble es el sulfonato

de metal més hidr6filo. Pero debido & otros factores Jinpor-

moderada, es decir, las sales de metales alcalino-térreos,
pafticulaxmente calecio. ‘

Influeﬁciada por factores similares la parte no
iénica de la mezcla se hace moderadamente hidréfila. Avn
cuando los éteres de polioxietileno no llevan carga cuando
estén disueltos o dispersados en medios acuosos, bienen to-
davia tendencia hidréfila. Cualquier cantidad de oxfgeno
presente en la parte no idnica que es capaz de hidratacidn
mejoraréd su propiedad hidréfila. As{ en el caso de los éte-
res de polioxietileno, cuantas més uniones éferes mayor se-
ré la tendencia nidréfila ¥y por consiguiente mayor el va-
lor (BHL). |

El indice BHL de la mayor parfe de los agentes emul
sificantes es wna informacidén publicada, aunque puede medir-
se por procedimientos de laboratorio si fuera necesario o
deseable. Dichos métodos junto con més informacidén detalla~
da respecto a los sistemas BHL, estén recogidos en "The Atlag
HLB System", 42 edicidén, Atlas Chemical Industries, Inc.,
Wilmington, Del.

Basado en las enseflanzas anteriores, puede verse
que uﬁ quinico normalmente experto en la téenica llegard a
séber las propiedades particulares espéradas del emulsifi-

cante y a conocer por consiguiente los componentes sin mu-

cha dificultad, Por ejemplo, el sulfonato de metal soluble
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en geceite puede ser wma sal de wn alcohilbencenosulfonato,
jﬁor ejemplo, sales de calcio de los é4cidos dodecilbenceno~’
sulfénico o tridecilbencenosulfénico. En cuanto a la parte
no iﬁnica de la mezcla de emulsificante puede emplearse wn
éter de polioxietileno que contenga de 2 a 16 moleé de oxie~-
tileno. Para mds ayuda en la formulacibn, se hace referen-
cia a la designacién o descripcidn quimicas en wun articulo
muy completo de_W.C. Griffin, Encyclopedia of Chemical Tech-
nology, editada por Kirt-Othmer, segunda edicién, volumen
8, pag. 117-154: Véase también, el volumen 19 de la misma
obra, pag. 507-593 en donde se proporciona una lista dete~
llada y un andlisis tebrico de los diversos tensioactivos,
Los agentes enulsificantes poseen generslmente un
balance hidréfilo~-lipéfilo de aproximadamente 10 a aproxi-
madamente 14 y se seleccionan del grupo que comprende (1)
ua mezcla no.idnica/anidnica de una sal de isopropilamina

del Acido dodecilbenceno-sulfénico y wa alcohol etoxilado

|que contiene de 10 a 18 4tomos de carbono y (2) un sulfona-

Yo de metal solubleven aceite y un éter de polioxietileno
mezclado en proporciones tales qﬁe el agente emulsificante
posee un balance hidréfilo-lipéfilo desde aproximadamente
10 hasta aproximadamente 14. '
Generalmente, los emulsificantes que tienen las
propiedades requeridas estén comércialmente d13pon;bles. Con
el fin de llevar a 1arpréctica ¢l presente invento se ha
encontrado preferible utilizar cualquiera de los agentes
emulsificantes comerciales siguientes:'"Emcol" N-139B,
"Emcol" H 141B, "Emcol" N-141B, "Emcoi" 500B, o “Emcol"

AT:6~39A. Estos emulsificantes son mezclas de sulfonato de

‘caleio soluble en aceite y éteres de polioxietileno., Tienen




10

15

20

25

30
14117

| so de "Emeol" H-141B. Ocasionalmente se emplea agua dura en

/ . ) Hoja nam, 16

valores (BHL) de 10,0, 12,5, 12,1, 13,0 y 13,5, respectiva-
mente. Dependiendo del emulsificante particular empleado pa-
ra formar el concentrado puede ser necesario utilizar agua

desionizada para obtener la emulsién Sptima como en el ca-

cuyo caso debe emplearse el emulsificante que tiene el va-
lor (BHL) alto;'pero dependiendo del grado de dureza puede
pafecer nejor una mezcla de dos o mis emulsificantes., Estos
emulsificantes "Emcol" son productos de Witco Chemical Co.,
Inc,, Organic, Divisidn, Chicago, Illinois.,

También debe observarse especificamente gque es po~
sible preparaf agentes emulsificantes que entren dentro del
alcance de este invento mezclando un emulsificante que ten-
ga wm valor hidréfilo-lipdéfilo menor de 10 con un emulsifi-
cante que tenga un valor hidréfie-lipéfilo mayor que 14 pa-
ra preparar ﬁn agente emulsificante mezclado, denominado
‘comunmente en la técnica un "par acoplado", que tiene un
valor hidréfilo-lipdéiilo de aproximédamenté 10 a aproxima-
damente 14. '

Una tércera parte constituyente del acabado con re-
tardador de la llama de este invento es un disolvente orgé~
nico. Algunos disolventes que son generalmente Utiles en la
ﬁréctica del presente invento son hidrocgrburos derivados
del petréleo tal como benceno, tolueno y xilenos; hidrocar-
buros cloré&os tales como percloroetileno y tricloroetile-~
no; y'cetonas tal como metiletilcetona.

Los disolventes preferidds, entre otras cosas, de~
ben '

(a) poseer la capacidad de disolver los agentes re-

tardadores de la llama representados por las
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1 S Féxrmulas estructurales anteriores I, IA y IB;

(b) ser inmiscibles con agua o serlo .sustancial-
mente;

(¢) tener una densidad relativa tan baja como sea

5 posible, es decir, igual o memor que el agua,

| si es posible;

(d) tener un punto de inflamaciéﬁ lo bastante ele-
vé@o para evitar las restricciones de transpor-
te'y otras regulaciones, y evitar dificultades

10 - desde el punto de vista de la seguridad;

(e) tener un punto de ebullicién lo bastante bajo
para permitir la separacidén del disolvente con
el agua, pero no tan alto como para hacer que
permaneZca en el material tratado.

15 Preferiblemente, el disolvente debe tener uma den-

gidad API de éproximadamente 30, un punto de'iﬁflamacidn de

al menos 27¢C. (Método de la copa cerrada en el extremo,

ASTH) y un punto de ebullicién de 1492 a 177¢C. La densidad

API se refiere a la~detenminacién de la densidad relativa

20 | por wna ecuacion empirica. Un vrocedimiento para medirla

por medio de un hidrdémetro de fidrio ha sido desarrollado

para petréleo crudo y productos de petréleo liguidos, véase

Normas ASTH, Parte 17, pigina 120 y siguientes de la edicidn

de 1964 publicada por American Society for Testing and lia-

25 terials, Filadelfia, Pensilvania. Para facilitar ademds la

seieccién del disolvente organico correcto, en lo que se .

refiere a su poder de disolucién, el Indice de butanol Kauri

debe ser al menos 85. EL indice de bubtanol Kauri (BK) pro-

porciona wna medida del poder disolvente del disolvente, de-

- 30 ferminéndose dicho poder afiadiendo el disolvente en una se-
14117 | ‘
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rie normalizada de condiciones a una solucién de resina de
Kauri en butanol para producir un grado definido de turbi-
dez. Véase Normas ASTH, parte 8, pdgina 402 y siguientes
de la .edicidén de 1958, ”
Varios disolventes orgéniccs o sus mezclas pueden
formularse en el laboratorio proporcionando wn disolvente
o mezcla de disolventes que es satisfactoria para la pric-
tiéa del presente invento. Por ejemplo, una mezcla de 6 par
tes en peso de hexano'y 8 partes en peso de tolueno es sa-
tisfactoria, aunque tiene un punto de inflamacién bastente
bajo. Con fines comerciales, se cree que podria obtenerse
una variedad de disolventes de petrdleo incluyendo sus mez-
clas que tendrfan las pfopiedades requeridas y deseadas. Un
disolvente que satisface los requerimientos estipulados an-
tes se conoce como "LA30OM que es un disolvente de petréleo

que tiene una densidad API de 29,7 un punto de inflamacidn

de 1562 a 1662C. "LA30" es un producto vendido por Leonard
Refineries, Inc., Aima, Michigan; Otro disolvente que sa-
tisface estos requerimientos es conocido como Hi~Sol(Eio
qﬁe comprende 99% de aromdticos, tienen una densidad especi-
fica a 16°C de 0,887-0,8654, un punto de inflamacidén de 43¢eC
¥ un valor de butanol Kauri de 92, Hi-SofEEO es un produc-—
to vendido por Ashland Chemical Company de Columbus, Ohio.
Uﬁa cuarta-parte congtituyente del acabado con re-
tarda@or de llama es agua. |
En wna realizacidén el acabado con retaraador de la
llama comprende generalmente, en porcentaje en peso, desde

aproximadamente 2% hasta aproximadamente 60% del compuesto

retardador de la llama, deste aproximadamente 2% hasta apro-
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1 ximadamente 187% del emulsificante, desde aproximadamente
T6,4?3 hasta aproximadamente 48% del disolvente, y desde apro |
ximadamente 2,6% hasta aproximadamente 97,4% de agua; pre-

feriblemente desde aproximadamente 4% hasta aproximadamente
5 ‘12% del emulsificante, desde aproximadamente 0,8% hasta
aprdximadamente 325% del disolvente, y desde aproximadamen—
te 5,2% hasta aproximadamente 94,8% de agua; ¥y més preferi-~
blemente desde qproximadamente 5% hasta aproximadamente 30%
del compuesto retardador de la llama, desde aproximadamente
10 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 agcabado con retardador de la llama generalmente eficaz,
15 ha de entenderse que el presente invento puede incluir wm
| acabado con rétardador de la llama que contengz una canti-
dad de compuesto retardador de la llama eficaz para impar-
tir propiedades retardadoras de la llama al tejido tratado
con dicho acabado cén retardador de la llama, es decir, el
20 acabado con retardador de la llama contiene una cantidad de
retardador de la llama del compuesto retardador de la llama’
de férmula I; una cantidad de agente emulsificante eficaz
para former wna emulsidén del compuesto retardador de la lla~-
ma y agua, es decir, una cantidad emulsificante del emulsi-
25 ficante;y vna cantidad de disolvente eficaz para solvatar el
compuesto retardador de la llama en el agente emulsificante,
es decir, una cantidad solvatante del disolvente.

l Otra realizacibén del presente invento comprende

acabados retardadores de la llama sin disolvente. Estos aca-
30 bados pueden caracterizarse como emulsiones sustancialmente

14117
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libres de disolvente y son dtiles en situaciones en las que
ge desea tener -mayor cantidad del compuesto retardador de
la llama presente en la emuwlsién; y con aguellos compuestos

de férmula I, tal como por ejemplo el compuesto 2 de la Ta-

| v1a I, que relativamente son ficilmente capaces de formar

emulsiones acuosas estables, En esta realizacidn el acaba-
do con retardador de la llama consta del compuesto retardar
dof de la 1lama‘de férmula I, el agente emulsificante antes
descrito y agua. Estos acabados con retardador de la llama
contienen generalmente, en porcentaje en peso,’desde apro-
ximadamente 25% hasta aproximadamente 60% del compuesto re-
tardador de la llama, desde aproximadamente 0,2% hasta apro
ximadamente 187 del emulsificante, y desde aproximadamente
22% hasta aproximadamente 97,8% de agua; preferiblemente des
de aproximadsmente 4% hasta aproximadamente 40% del compues—
to retardador de la llama, desde aproximadamente 0,4% hasta
gproximadamente 127% del emulsificante, y desde aproximada-
mente 4,8% hasta aproximadamente 95,6% de agua; ¥ nés pre-
ferivlemente desde éproximadamente 5% hasta aproximadamente
305 del compuesto retardador de la llama, desde aproximada-
mente 0,5% hasta aproximadamente 9% del emplsificante, y des
de aprﬁximadamente 61% hasta aproximadémente'94,5% de agua.
Todavia otra realizacién del presente invento com-
prende acabados con retardadores de la llama sustancialmen—
te no acuosés. En esta realizacidn los acabados con retar-
dador de la llama no contienen sustancialmente agua ni agen
te emulsificante y constan del compuesto retardador de la
llama de f6xrmula I y el disol&ente orgénico, En esta reali-

zacién el disolvente orgénico es el sistema vehiculo. Estos

acabados sustencialmente no acuosos son de particular uti-
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lidad en tejidos incombustibles tales como terciopelo, sate-

s

nes, tejidos aterciopelados y similares, que pueden scr

afectados perjudicialmentc por el agua. Estos acabados no

acuosos contienen generalmente desde aproximadamente 25 has

ta 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 més preferiblemente desde aproxi-
madamente 5% hasta éproximadamenté 30% del compuesto retar-
dador de la llama y desde aproximadamente 70% hasta aproxi-
madamente 955 del disolvente.

Los acabados con retardador de la llama de este
invento pueden tener incorporado opcionalmente un agente
humectante. S5i el agente humectante es una parte constitu~
yente de dichos acabados con retardador de la llama, el
agente humectente comprenderis desde aproximadamente 0;1
por ciento hasta apfoximadamente 1 por ciento, preferiblemen
te desde aproximadamente 0,2 por ciente hasta aproximadamen-
te 0,8 por ciento, y mis preferiblemente aproximadamente 0,5
por ciento de dichos acabados con retardador de la llama.
Los agentes humectantes que pueden emplearse en este inven-—
to pueden seleccionarse del grupo que comprende agentes hu-
mectantes anidnicos, no ibnicos y la mezcla no idnicos-anid-
nicos. Los ejemplos de agentes humectantes incluyen un ten-
gioactivo de fosfato anidénico en forma de 4cido libre, un
éter de nonilfenil-polietilen-glicol no idnico, un octil;
~fenoxi-polietoxi-etanol no iénico, wn &ter de trimetil-no-

nil-polietilen~glicol no iénico, y wn é%er de polietilen-—
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~glicol no idénico de alcohol lineal., Estos y otros agentes
Pﬁumeétantes son bien conocides por los expertos en la técni-
ca de tratamiento de tejidos.

También dentro del alcance de este invento esfén
los concentrados retardadores de la llama ﬁtileé en formu-
lar los acabados con retardadores de la llama antes descri-
tog; Estos concentrados pueden clasificarse generalmente qg
mo concentrados en emulsién que contienen disolvente Gtiles
en la formulaci&n de las emulsiones que contienen disolven-
te antes descritas, concentrados en emulsién sin disolvente
Btiles en la formulacidn de las emulsiones sin disolvente
entes descritas, y concentrados sustancialmente no acuosos
ttiles en la formulacidén de los acabados sugtancialmente no
acuosos antes descritos. .

Los concentrados de emulsiones que contienen disol-
vente comprenﬁen wm compuesto retardador de laAllama de f6r-
mula I, un emulsificante, y wn disolvente orgénico. Estos
concentrados de emulsiones contienen genéralmente, en por-
centaje en peso, deéde aproximadamente 10% hasta aproximada-
mente 90% del compuesto retardador de la llama, desde apro-
ximadamente 0,25% hasta aproximadamente 45% del agente emul-
gificante, y desde aproximadamenté 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% hasté
aproximadamente 70% del disolvente orgénico, y més preferi-
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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aésde aproximadamente 8% hasta aproximadamente 6055 del di-
solvente.

"Los concentrados en emulsién sin disolvente com—
prenden el compuesto retardador de la llama de Férmula I y
el agente emulsificante antes descrito. Estos concentrados
en emulsidén contienen generalmente, en porcentaje en peso,
desde aproximadamente 205 hasta aproximadamente 98% del com
puesto retardadqr de la llama y desde 2¢ hasta aproximada-
mente 80% del aéente enulsificante; preferiblemente desde
aproximadamente 30% hasta aproximadamente 98% del compues-
to retardador de la llema y desde aproximademente 2% hasta
aproximadamente 70% del agente emulsificante; y més prefe-
riblemente desde aproximadamente 40% hasta aproximadsmente
95% del compuesto reterdador de la llama y desde aproxima-
damente 5% hasta aproximedamente 60% del agente emulsifi-
cante, ‘

Estos concentrados en emulsidén pueden tener in-
corporado opcionalmente el agente humectante antes descri--
to. Si estos concenfrados en emulsidén contieneﬁ un agente
humectante, dicho agente comprenderia desde aproximadamente
0,1% hasta aproximadamente 1%, preferiblemente desde apro-
ximadamente 0,2% hasta aproximadamente O,B%, vy més preferi-
blemente alrededor de 0,6% de dichos concentrados en emul-
sién retardadores de la llama.

Aunque los componentes anteriores estin usualmente
presentes en los intervalos antes descritos en los concen-
trados de emulsién del presente invento, ha de entenderse
que las cantidades de los componentes pueden variar amplia-

mente y sin embargo producir concentrados en emulsidén efica-

ces, Generalmente, la cantidad decompuesto retardador de la
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] 1lama que estid presente en el concentrado en emulsién es

una centidad retardadora de la llama, es decir, una canti-
dad eficaz para proporcionar propiedades retardadoras de la
1lama al concentrado en emulsién; la cantidad de agente
emulsificante presente en el concentrado en emulsién es una
cantidad emulsificante, es decir, una cantidad eficaz para
emulsificar el compuesto retardador de lavlléma; ¥y la canti-
dad de disolvente presente, cuando hay disolvente incorpo-
rado en el concentrado de emulsidén, es wna cantidad eficaz
para producir un efecto solvatante en el concentrado, es de
¢ir, una centidad eficaz para solvatar el compuesto retarda
dor de la llama. ‘

Los concentrados sustancialmente no acuvosos ttiles
en la formulacién de un acabado con retardador de la llama

sustancialmente no acuosc no contienen sustancialmente agua

"Ini agente emulsificante, Estos concentrados éompranden un

compuesto retardador de la llama de férmula I y el disol-
vente orgénico antes descrito. Estos concentrados contienen
ung cantidad retardédora de la 1léma del compuesto retarda-
dor de la llama, es decir, wna éantidad de compuesto retar-
dador de la llama eficaz para proporcionar a ellos un retra-
so en la llama, y wna cantidad solvatante del disolvente,

es decir, una cantidad de disolvente eficaz para solvatar

el compuesto retardador de la llama. Gaﬁeralmente, estos
concentrados contienen desde aproximadamente 20% hasta apro
ximadamente 99% del compuesto retardador de la llama de Féfu
mula I y desde 1% hasta aproximadamente 80% del disolvente;
preferiblemente desde aproximadamente 30% hasta aproximada-~

|mente 80% del compuesto retardador de la llama y desde 20%

haste aproximadamente 70% del disolvente; y més preferible-
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' [mente desde aproximadamente 40% hasta aproximadamente T5%
del compuesto retardador de la llama y desde -aproximadamente
25% hasta aproximadamente 605 del disolvente,

El concentrado en emulsién retardador de la llama .
puede producirse fécilmente mezclando las partes constitu-
yentes antes descritas, o en el caso del concentrado no |
acuoso mezclando ei'compuesto reterdador de la llama con el
disolvente. Los acabados con retardador de la llama pueden
formularse féciimente afiadiendo él concentrado en emulsién
10 al agua, 0 en el caso del acabado no..acuoso el concentrado
de compuesto retardador-disolvente al mismo o diferente di-
solvente orgénico.

El acabado con retardador de la llama puede apli-~
carse a telas textiles por cualquiera de los métodos comin-
1 mente conocidos que prevalecen en la técnica. Entre estos
métodos estén el agotamiento a presién atmdsférica, el ago-
tamiento a presidén, y la impregnacién-secado-curado. El mé-
todo de impregnacidn-secado-curado se ha encoﬁtrado que es
entre todos el que produce resultados suveriores. En este
20 método la temperatura del acabado con retardador de llama
durente la aplicacidn debe ummtenerse desde aproximadamente
02C hasta aproximadamente 279C, y preferiblemente desde
aproximadamente 15¢C hasta aproximadamente 219C. Si es ne-
cesario, la temperatura deseada puede mantenerse durante el
25 procedimiento de impregnacién empleando cuaiquier medio de
transﬁerenciarde calor adecuado, %tal como circulacién de
lagua a través de la camisa en el recipiente de impregnacidén
.que contlene el acabado con retardador de la llama.

Las telas textiles deben impregnarse por medios
30 adecuados fales gque la absorcién en himedo sea generalmente

. 14117
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_@esde aproximadamente 30 por ciento hasta aproximadamente
150 por ciento, preferiblemente desde aproximadamente 40
por ciento hasta aproximadamente 130 por ciento, y més pre-
feriblemente desde aproximadamente 50 por ciento hasta apro-
ximadamente 90 por'ciento del peso de la tela no tratada.
Una serie adecuada de condiciones de impregnacién incluye
impfegnar el tejido a aproximadamente 6 hasta 10 toneladas
de presién empleando una lazada de tejido de 1 inmersidén/l
retencién o 2 ihmersiones/z retenciones y un tiempo de in-
mersién de aproximadémente 10 a aproximadamente 12 segundos,
sometiendo después el tejido tratado a medios de escurrido
por presién para obtener la absorcidn en himedo deseada en
el tejido tratado,

Las telas textiles tratadas deben secarse, prefe-
riblemente secarse en bastiddr, ligeramente sobre el ancho
acabado, a aproximadamente 1042 a aproximadamenie 1272C, ¥y
préferiblemenﬁe desde aproximadamente 104¢C hasta aproxima-

damente 1.10¢C,
| El curado ée los tejidos secos puede hacerse desde

aproximadamente 1502 hasta aproximadamente 205¢C durante

preferiblemente el- curado se hard a aproximadamente 1802C du
rante aproximadamente 150 segundos o a 205¢C durante apro-—
ximadamente 90 segundos.

funque el curado y secado del tejido puede tener

cado y curddo se realicen separadas.
Muchas telas textiles pueden ITratarse con los aca-

bados con retardador de llama del presente invento. Ejemplos
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de dichas Velas textiles incluyen las celuldsicas, rayén,
acrilicas, poliésteres, acetatos, nylon, y telas textiles
derivadas de fibras animales, tal como lana y mohair, y sus
mezclas. Las mezclas tipicas incluyen mezclas de 35/65,
50/50 y 63/35_de poliéster/algodén, mezcla de 50/50 de po-
liéster/rayén, y mezcla de 50/50 de acrilico/algodén.

' Ios ejemplos siguientes se presenten a modo de
ilustracién adigional del invento y no deben considerarse
como limitativos. Todas las partes ¥y porcentajes incluidos
en los ejemplos son en peso a menos que Se indique otra co-
sa. . '

Ejemplo 1
Se preparé un concentrado en emulsidén mezclando
juntos 500,0 gramos de fosfato de bis(l,3-dicloro-2-propil)-
~242~dimetil-3~cloropropilo y 55,5 gramos de un emulsifi-
cante que coﬁsta de éster de fosfato orgéinico no idénico que
posee un balance hidréfilo-lipéfilo desde aproximadamente
10 a 14; es decir, AlI2-~10C, producido por Witco Chemical
Co., Inc. ‘ N
Ejenmplo 2
Se preparé un acabado con retardador de la llama
mezclando 333,3 gramos del concentrado en emilsién del Ejem—
plo 1 con 1166,7 gramos de agua con agitacidén hasta que se
formé uvna emulsién estable.
Ejemplo 3
Se preparé un acabado con retardador de la llana
sustancialmente no acuvoso mezclando 120 gramos de fosfato
de bis(l,3-dicloro-2—propii)-tribromoneopentilo con 480

gramos de xileno.
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Eiemplo 4

Se prepardé un concentrado en emulsidn mezclando

‘248 gramos de fosfato de bis(l,3-&icloro-2;prppil)-3-c10ro—

~2,2-dibromoetil-l-propilo; 50 gramos de wn emulsificante

‘ gque consta de un sulfonato metdlico soluble en aceite y wmn

éter de polioxietileno-mezclado en tales proporciones gue
el égente emulsificante posez un balance hidréfilo-lipdfilo
de aproximadamegte 10 a 14, dicho emulsificante es Emcol
N-l4lﬁ@>producido por Witco Chemical Co., ¥y 198,4 gramos de
wn disolvente que comprendfa 99% de aromdticos, que tiene
una densidad relativa a 169C de 0,887-0,8654, un punto de
inflamacién de 432C, un Valor de butanol-Kauri de 92; dicho
disolvente es Hi-SolEDpzwducido por Ashland Chemical Compa-
ny de Columbus, Ohio,
Ejemplo 5
Se ﬁrepard un acabado con retardador de la llama
afiadiendo 240 gramos del' concentrado en emulsidén del Ejem-
plo 4 a 360 gramos de agua'con agitacién hasta que se for- '
mé wna emulsidn estable.
Ejeﬁnlo 6
Se trataron muestras de tela de poliédster al 100%
(style Ne 755 Testfabfic Inc., Middlesex, New Jersey) con
la formulacién de acabado del Ejemplo 5 por un procedimien~
to de impregnacidbn, secado y'curado. Las telas se secaron

durante cinco minutos a 105920 y después se curaron durante

80 segundos a 2052C. El tejido curado se lavé luego durante

12 minutos en un bafio que contenifa agus, 0,05% de detergen-
te y 0,10% de ceniza de sosa mantenido a aproximadamente 49

2¢, se enjuagd y se secd en wn tambor.
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. durante 90 segundos a 205¢C. Ias telasrcuradas se lavaron

10,01% de ceniza de sosa y se mantuvo a aproximadamente 49¢C,

i Hoja ntm. &
Ljemplo 7
Se trataron muestras de tela de poliéster al 1005
(Style We 755 Testfabric Inc., Middlesex, New Jersey) con
el acabado con retardador de la llama del Ejemplo 2 por un
procedimiento de impregnacidén secado y curado. Las telas se

secaron durante cinco minutos a 1059C y después se curaron

luego durante 10 minutos en un bafioc que contenia agua, 0,05%
de detergente y 0,105 de ceniza de sosa y se mantuvo a apro-
ximgdamente 49¢C, se enjuagaron y se secaron en un tambor.
Ejemplo 8
Se trataron muestras de una tela de poliéster al
100% (Style Ne 755 Testfabric Inc., Middlesex, Hew Jersey)
con el acabado con retardador de la llama sustancialmente
no acuosc del Ejemplo 3 por un procedimiento de impregnacidn,
secado ¥ cura&o. La tela curada se lavé luego durante 10 mi--

nutos en un baiio que contenia agua, 0,055 de detergente ¥y

se enjuagd y se sec& en wn tambor. La absorcidn en ntmedo
del acabado, basada en el peso de la tela, era 71,6,
Ejemplo 9 .

El retraso de la llama de las telas fratadas de
1los Ejemplos 6, Ty 8, asi como de la tela no tratada, se
evaludé empleando los procedimientos de estado de lg muestra
establecides por "Standard for the Flammability of Children's
Sleepwear", U,S. Department of Commerce FF 3-71 (DOC 3-71).
La duracidn del tratamiento reterdador de la llema se deter-
minéd midiendo las longitudes de chamuscado de la tela tra-

tada después de lavar y después de 50 ciclos de lavado Yy se-

cado en una lavadora y secadora combinada Heltra.
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El retraso de la llama de las telas se determind
por un ensayo de combustidn vertical en muestras de tela
en las que se cosié en el medio de la muestra una puntada

doble en zig-zag de wn hilo de poliéster acabado con sili-

bre la costura durante tres (3) ségundos y se midié la lon-
gitud del'chamuscado, ¥ los datos de lé ldngitud del_chamus—
cado se muestran inicialmente y después de 50 ciclos de la~
vado y secado eﬁ Heltra. Los datos de la longitud del ¢éha-
muscado para la tela no tratada y las telas tratadas de los
Ejemplos 6, 7 ¥y 8 se muestran en la Tabla II siguiente,
TABLA II
Longitud del chamuscado, centimetros

Oiclos de lavado y secado

No tratada BEL(l) " Bel

Ejemplo 6 7,11 8,64
Ejemplo 7 - 1,62 14,99
Ejemplo 8 6,35 7,62

(2) BEL - Huestra quemada la longitud compleﬁa.

La parte descriptivq enterior asi como los ejem~
plos contenidos en ella establecen claramente'que log nuevos
acabados con retardadores de la llama de este invento son
capaces de hacer refardaddres de la llama a mabteriales tex-—
tiles tratados con ellos, es decir, capaces‘de pasar el en-—

sayo de inflamabilidad DOC FF 3-71, aunque no presentan sig

capacidad mutdgena cominmente encontrada con algunos retar-

dadores de la llama comunes, es decir, los compuestos des-

critos en la presente memoria son sustancialmente no mutéd-
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genos como se ha determinado por el ensayo Ames para la ca-

. | pacidad mutdgena. En vista de la necesidad de wn retardador

de-la llama comercial eficaz que se considere no mutégeno y
que sea capaZz de satisfacer los requerimientos de DOC Fr
3-T1 el presente invento, que proﬁorciona dicho retardador
de la llama, verdaderamente debe ser considerado un gran
avance en la téenica, )

A cont%nuacién en el Ejemplo 10 se ilustra la pré»
paracién de wno de los compuestos, fosfato de bis(dicloro-
.propil)-Q,2~dimetil~3~cloropropilo, dtil en la practica del
presente invento. |

Ejemplo 10

A ua suspensidén que contenfa 200 ml de cloruro de
metileno y 145,6 gramos de neopentilglicol, se affadieron
gota a gota 192,4 gramos de tricloruro de fésforo mientras
que se mantenia la mezcla de reaccidén a 102C. Después que
se completd la adicidn de tricloruro de fésforo la mezcla
de reaccidén se calentd a 352C y se mantuvo a esta tempera-
tura durante media hora. A continuacién se separé el clorure
de metileno de la mezcla de reaccién bajo vacio. La fempera-
tura de la mezcla de reaccifn se hizo descender luego hasta
poxr debajq de 202C y se introdujo cloro gaseoso hasta que la
mezcla de reaccidén era de color amarillo. Se separd luego
ei cloro en exceso y se introdujo un catalizador de tetra-

cloruro de titanio. Ia mezcla de reaccidn se calentd luego

la 809C v se afiadieron gota a gota 259 gramos de epiclorhidri

na. La mezcla de reaccién se mantuvo a 802C durante una ho-
ra después que se completé la adicidn de epiclorhidrina. El

producto resultante se lavéd con amoniaco acuoso seguido por

dos lavados con agua desionizada, El producto se secd bajo
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vaclo y se filtré en caliente proporcionando 542 gramos de
;n 1fquido transparente que era sﬁstancialmente fosfato de
bis(dicloropropil)-2, 2-dimetil-3-cloropropilo (compuesto
2 en la Tabla I). _

Basadas en esta descripeidn, surgirdn de forma na-
tural para los expertos en la técnica muchas otras modifica-
ciones y ramificaciones. Se intenta que éstas estén compren-

didas dentro del alcance de este invento.
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RETVINDICACIONES

Los puntos de invencidén propia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencién en Espafla, por VEINTE afios, son los que se reco-
gen en las reivindicaciones siguientes:

18,~ Un proéedimiento para'preﬁarar w material
textil retardador de la llamas que‘cdﬁprende las etapas de:
(a) mantener wn acabado textil retardador de la llama g wna
temperatura de aproximadamente 0 a.272C, en dénde dicho. zca-
bado comprende: (i) una cantidad retardadora de la llama(de
uwn compuesto retardador de la llama de 'la fémula
- ‘r— THZX'J

0 - .
. | 0C g 041 -aCls
xcn, —c—cn_—ofp @ EHm
2 2
CH, X"

—P
\\E§Cb“2b+1-zc%;]g o
2 3 ‘ .

— 12-a

en la que X, X' y X" son hidrégeno, cloro y bromo; a es 0

6 1; n es un ntimero entero de 1 a 7; m es un nlmero de 1 a
n; b es un ntmero entero de 1 a 7; ¥y 2 €5 w1 nimero entero .
de 1 a b; (ii) ﬁna cantidad emulsifiéante de wn agente emul
sificante; y (iii) asgua; (b) impregnar dicho material tex-
til con dicho acabado hasta una absorcidén en hémego de anro-
:;imadamente 30 aréproximadamenﬁe 150 por ciento (En veso e
material textil no tratade);. (c) secar dicho material tex-

til a una temperatura de aproximadamente 104 a aproximada-
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mente 127¢C, y (d) curar dicho material texfil a una ‘tempe-
jfatura de aproximadamente 150 a aproximadamente 205¢C duran-
te aproximadaménte 90 a aproximadamente 180 segundos.

2§f- El procedimiento de acuerdo con lé reivindica~
cién 12, en el que: (a) a es 1; y (b) dicho material textil
se impregna hasta una absorcién en himedo de ap;éximadamen—
te 40p a aproximadamente 130%.

38,- El procedimiento de acuerdo con la reivindica-
cidén 22, en el que dicho compuesto reﬁardador de la llama
tiene la férmula j
cH,x' O
l 2 ”///OCH~—CH Cl

XCH,—C~——CH.,OP
Z- | 2 \\‘OCH—-CH2C1

| i
R

"
CHZX

en la qué Xy X' y X" son como se han definido antes; y Bz y
R3 ge seleccionan independientement; de hidrégeno, cloro,
metilo y clorometilo.

42, El procedimiento de acuerdo con 1a reivindica-
cién 32, en el que el agente emulsificante posee un valor
del balance hidréfilo-lipéfilo desde aproximadamente 10 has-
ta aproximadamente 14, '

5&,~ El procedimiento de acuerdo con la reivindica-
cidn 3a, en el que dicho acabado tamblén contiene una pe-
quefia cantldad de agente humectante. ‘

68,~ El procedimiento de acuerdo con ia feivindica—
cidn 32, en el que X es cloro, X' y X" son bromo, y R2.y R3
égn hidrdgeno. “

78.,~ El procedimiento de acuerdo con la reivindica-

cidn 32, en el que X es cloro, X' y X" son hidrdgeno, ¥y R?




10

15

20

25

30
13127

1 génico., '

Hoja ndm. 35

y'R3 son clorometilo.

8.~ El procedimiento de acuerdo con la reivindica-
cién 38, en el que X, X' y X" son bromo, ¥y R? ¥ R3 son clo-
rometilo. '

2,~ El procedimiento de acuerdo con la reivindica-

cién 38, en el que X, X' y X" son cloro, ¥ R2 ¥y R3 son mew

I tilo.

102.~ El procedimiento de acuerdo con la reivindica-
cién 32, en el gue X es cloro, X' y X" son bromo, ¥ R? ¥y R}i
son clorometilo, | ‘

11l&,- El procedimiento de;ﬁdﬁerdo con lg reivindica-
cién 12, en el que dicho acabado retardador de la llama tam-

bién contiene una cantidad solvatante de un disolvente or-

128,~ El procedimiento de acuerdo con la reivind:ica-

cién 112, en el que dicho disolvente orginico es sustancial-

. |mente inmiscible en agua. N

138,- Kl procedimiento de acuerdo con la reivindicér
cidn 129, en el que dicho disolvente orgénico tiene un punto
,de inflamacién de al menos 272C y un punto de ebullicién den
tro del intervalo de aproximadamente 1492 e aproximadamente
17790,

148,- El procedimiento de acuerdo con la reivindica-
cidén 28, en el que dicho acabado refardgdor de la llama tam
bién contiene wna cantidad solvatante de wn gisolvente or-
génico, |

158.~ El procedlmlento de acuerdo con la reivindica-

‘padn 32, en el que dicho retardador de la llama contlene tam

blén una cantidad solvatante.de un disolvente orgdnico.

16e.- Un procedimiento para preparar un material
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textil retardador de 41a llama, ‘
B Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede, representado en los dibujos que se acompafian y con
los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de TREINTA Y SEIS hojas . escri-
tas a méquiné. por ung sola cara.
Madrid,? 901877

P.A,

‘Oscar de Elzabury

Por P .
U
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