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DESCRIPCION

Objeto de este invento es un procedimiento
para la ignifugacién de material de fibra orgénico, el
cual se caracteriza por tratarse este material con la

solucidn acuosa de una sal de &4cido fosfbnico de 1la

f6rmula
OH
e @
R - F\\\ M (1),
IS
0 0»)
en la que
R significa etilo o, de preferencia, metilo
Y
D
MY significa un catién de metal alcalino o

de amonio,
y secirsele.

Los iones de metal’alcalino se derivan por
ejemplo del litio, del potasio o, en particular, del
sodio. Se prefieren las séles de monoamonio a las sales
de metal alcalino. En primer término del interés se
halla un procedimiento en el que se utiliza como subsg-
tancia activa ignifugante el metilfosfonato de monoamo-
nio. )

Las sales de la férmula (1) empleadas segln
este invento se obtienen por reaccién de los &cidos

correspondientes con las bases correspondientes y por
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lo general aparecen como soluciones acuosas al 30 a

50 % en peso. Los propios &cidos alquilfosfénicos

son conocidos, por ejemplo por J. Am. Chem. Soc. 75,
3379 y siguientes (1953). Lo mismo cabe decir de las
sales alcalinas de &cido alquilfosfénico, gque estén
descritas, por ejemplo, en la patente USA 3.894.986.
En cambio, el metil-fosfonato de monoamonio y el etil~
fosfonato de monoamonio son nuevos y constituyen por

lo tanto otro objeto més de este invento.

El procedimiento de este invento se rea-
liza por lo general tanto por el mé&todo de aspersibn
como, en particular, por el m&todo de fulardeo. En-
tran asimismo en consideracifn el procedimiento de

inmersifn o el de borboteo, por ejemplo.

Como que las sales de &cido fosfénico de
la f8rmula (1) son solubles en agua, normalmente no
se necesitan adiciones de agentes auxiliares para la
solubilizacién en los bafios, las coladas o las solu-
ciones de aspersién para la aplicacién. En cambio,
pueden emplearse conjuntamente con ventaja los agentes
suavizadores del tacto, tensioactivos o substancias
reguladoras del pH que son habituales, como urea,
diciandiamida, hexametilentetramina, sulfatos o fos-

fatos &cidos de amonio'o acetato sbdico.

En el m&todo de fulardeo, preferido, las
soluciones de sal de &4cido fosfénico se aplican con

una absorcifn de liquido de 60 a 110 % en peso por
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ejemplo, preferentemente de 60 a 100 % en peso Y en
particular de 65 a 80 % en peso, al material de fibra
que se ha de aprestar y a continuacién se seca, a
temperaturas de 60 a 120° C, pero preferentemente in-
feriores a 100° C, por ejemplo de 60 a 100° C y en

particular de 70 a 90° C, al material impregnado.

El procedimiento de este invento se presta
para la ignifugacidén de material de fibra orgénicos,
entre ellos la madera, de preferencia el papel (por
ejemplo, papeles pintados) o en particular géneros
textiles en cualquier fase de alboracibn, como fila-
mentos, hilos, bobinas, vellén, géneros de punﬁo,
tejidos o prendas listas de indumentaria, o bien de
materiales de decoracidén, como tapices, alfombras,

fundas para muebles, cortinajes o papeles para empa-

pelar recubiertos de tela.

El material de fibra orgé&nico que se apreste
puede ser de origen natural o sintdtico o estar consti-
tuido por mezclas de fibras naturales y sintéticas. En
calidad de fibras naturales entran en cuenta sobre todo
las fibras que contienen qﬁeratina 0 celulosa, incluidas
las fibras de celulosa regenerada, como las de lino, de
cédfiamo, de sisal, de ramie y preferentemente de lana,
de algodén y/o de seda artificial, lana celuldsica o
viscosa.

Ademas de las fibras de celulosa pura entran

en consideracidn sus mezclas con fibras sintéticas, en

las que 1la proporcidén de celulosa es preferentemente del
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20 a 80 % en peso de la mezcla. En concepto de fibras
sintéticas entran en cuenta, por ejemplo, los poliés-
teres, de preferencia polimerizado mixto de acriloni-
trilo o en particular el poliacrilonitrilo. Aunque
menos preferidas, entran también en cuenta, por ejem-
plo, las fibras de triacetato de celulosa y las fibras
hechas de alcoholes polivinilicos reticulados, por

ejemplo acetatos o cetales de alcoholes polivinilicoes.

Sin embargo, en primer té&rmino del interés,
junto a las fibras de celulosa Y sus mezclas con fi-
bras sintéticas, se hallan los materiales de fibra
puramente sintética, especialmente los de poliéster
O, sobre todo, de poliacrilonitrilo o polimerizados
mixtos de acrilonitrilo. Los papeles pintados hechos
de poliacrilonitrilo pueden aprestarse muy bien de

modo ignifugo procediendo segin este invento.

Tales fibras de poli&ster se derivan sobre
todo del 4cido tereftilico, por ejemplo de tereftalato

de (poli)~etilenglicol o de tereftalato de (poli)-1,4-

~ciclohexilendimetileno.

En los polimerizados mixtos de acriloni-
trilo la proporcién de acrilonitrilo importa de con-
veniencia el 50 % en peso a lo menos, preferentemente
el 85 % en peso a lo ménos, del polimerizado mixto.
Se trata en tal caso sobre todo de polimerizados mix-
tos para cuya produccién se han utilizado otros com-

puestos de vinilo, por ejemplo cloruro de vinilo, clo-
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ruro de vinilideno, metacrilatos, acrilamida o dcidos

estirensulfdnicos, como comondmeros.

Las soluciones acuosas con que se tratan

estos materiales de fibra contienen normalmente de
25 a 500 g/kg de la sal de &cido fosfénico de la f6r-
mula (1).

Particularmente en el tratamiento de ma-
teriales de fibra puramente sintéticos, hechos de po-
liéster por ejemplo, por el método preferido del fu-
lardeo suelen bastar concentraciones de 25 a 100 g/kg
en el bafio, sobre todo cuando se utiliza la sal amd-
nica. Pero de preferencia se actfia en el método del
fulardeo con concentraciones de 200 a 450 g/kg en el

bafio, sobre todo para el apresto ignifugante de fibras

de poliacrilonitrilo.

El indice de pH de las soluciones usadas
de acuerdo con este invento es por lo general de 4 a
8 y se ajusta por adicién de una base, por ejemplo de
hidréxido alcalino, de amonifaco o de substancias re-

guladoras del pH del tipo que se ha indicado antes.

La aplicacién necesaria de compuesto de la
férmula (1) para lograr un efectorignifugante suficiente
es distinta segfin el tipo de la fibra y del material y
oscila normalmente entke 2 y 25 % respecto al peso de
fibra. '

Por el procedimiento de este invento no

se consiguen efectos de ignifugacién permanentes, por



| 2=
L %2

lo que los materiales de fibra tratados no deben ser

sometidos a ningfin lavado posterior.

El procedimiento de este invento se dis-
tingue sobre todo porque con &l se pueden aprestar
ignifugamente de manera eficaz los m&s diversos subs-
tratos y los agentes utilizados no manifiestan ninguna
accidbn corrosiva, lo cual es sumamente ventajoso en el
engrapamiento con grapas metilicas de papeles pintados

tratadoé, por ejemplo en la decoracién.

La resistencia a la luz de los materiales
de fibra de poliéster y poliacrilonitrilo tefiidos o
aclarados no es précticamente afectada por los apres-
tos conformes a este invento. Tambi&n resulta muy ven-
tajosa la buena compatibilidad de las sales de 4cido
fosfbnico utilizadas seglin este invento con la mayoria
de los agentes de refinamiento textil, como agentes
hidr6fobos y oleSfobos, atesantes y suavizadores del
tacto.

Las escasas cantidades de depSsito que
son necesarias para la ignifugacibn de las fibras de
poliéster constituye otra ventaja del procedimiento

de este invento.

En los ejemplos que siguen, los porcentajes

y las partes son siempre unidades en peso.

Ejemplo 1

Con un bafo acuoso de la composicién indi-

cada en la Tabla I que sigue se fulardean diversos te-
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jidos y durante 30 minutos se seca a 80° C. Después
de 12 horas de climatizacién a 45 % de humedad rela-
tiva del aire, se procede a la pruebha del efecto
ignifugante segin la DOC FF 3-71 (tiempo de encen-
dido: 3 segundos). Los resultados estin indicados

asimismo en la Tabla I (pagina 9).

Los tejidos no tratados arden.

Ejemplo 2

Se fulardean con bafios acuosos de la com-
posicifbn indicada en la Tabla II (p8gina 10) los mate-
riales de fibra resefiados en dicha Tabla II. Los re—
sultados de la prueba de ignifugacién después del
acondicionamiento y el secado efectuados tal como se
ha indicado en el Ejemplo 1 estén asimismo expuestos
en la Tabla II. Aqui la prueba de ignifugacién se
realiza de manera andloga tambidn a la DOC FF 3-71,
perc con el tiempo de encendido que la Tabla II sefala.

Los materiales de fibra correspondientes no tratados

arden en cambio por completo.

Ejemplo 3
Un tejido de viscosa con peso superficial
de 180 g/m2 se fularded con un bafio acuoso que contiene
200 g/litro de metilfosfonato de monoamonio (al'40 %)
Y 200 g/litro de acetato de polivinilo (al 50 %) . La

absorcién de liquido es del 90 % Yy 1la depositacién de
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fosfonato, después de secar a 120° C durante 10 minu-
tos, de 7,2 %. A continuacidn, por el método de enrase
con rasqueta de aire, se reviste el tejido por ambos
lados con una solucién acuosa, viscosa, de 1000 partes
de acetato de polivinilo (al 50 %), 150 partes de me-
tilfosfonato de moncamonio (al 40 %), 10 partes de
hidroxietilcelulosa (al 100 %) y 30 partes de amoniaco
(al 30 %), la cual presenta un pH de 8,0, La capa de-
positadd es de 140 g/m2 en cada uno de los lados. El
tejido asi revestido se seca a 120° C durante 5 minutos
y a continuacidn se elabora en laminillas antiactinicas,
que segln la prueba DOC FF 3-71 con tiempo de encendido
de 3 segundos presentan un retraso de 0 segundos en la
toma del fuego y una longitud de desgarro de 5,5 cm,
para la urdimbre, y un retraso de 0 segundos en la toma
del fuego y una longitud de desgarro de 5,0 cm para la
trama. Las laminillas antiactinicas hechas sin metil-

fosfonato de monoamonio arden en cambio por completo.
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REIVINDICACIONES

Descrito el objetc del presente invento sse
declaran nusvas y de propia invencidn las siguientes reivin-
dicaciones,

1. Procedimiento para la obtencidn de un

material de fibra orgénico ignifugado, caracterizado porque

un material de fibra sintética, o celuldsica, o sus mezclas,
en particular constituido por fibras de poliacrilonitrilo, po-
liéstef, poliéster~celulosa & .celulosa, se trata preferente-
mente por el método de fulardeo, con una soluecidn acuosa gue
contiens preferentemente 25 a 500 gr por litro de una sal de

fcido fosfdnico de la fdrmula general

i OH ] (:)
/
R = F f
e
L .
en la que
R significa metilo o etilo y
N(+) significa un catidn de metal alcalino o de amo=-

Py

nio,

y en particular metilfosfonato moncaménico, secando a conti-
nuacidn el material de fibra tratado a una temperatura preferen-
temente comprendida entre 602 y 1002C.

2. Procedimiento para la obtencién de un ma=
terial de fibra organico ignifugado,

Seqln se deseribe y reivindica en la presen-
te memoria descriptiva gue consta de 13 paginas foliadas y

escritas a maguina por una sola de sus caras.



Madrid, a 5 Febreo 1979

p.al

Salime ISERN

Trmade: JESUS PICAZO
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