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0.1. Resumen

La resistencia al fuego es de gran utilidad
en tejidos para diferentes usos.

A fin de mejorar las propiedades ignifugas
de tejidos, se investigaron diferentes sistemas
quimicos impregnantes que contienen Furfural, urea
y un agente fosforilante.

En el presente trabajo se caracterizan,
mediante espectrometia infrarroja, las variaciones
espectroscopicas de tejidos de algodon impregnados
con diferentes sistemas quimicos y se discuten las
variaciones de las propiedades de los mismos.

Las propiedades ignifugas estudiadas fueron
tiempo de quemado con llama, tiempo de ignicion
residual y superficie quemada.

Se propone un procedimiento tecnoldgico de
impregnado y polimerizacion del tejido que permite
obtener un material con muy buenas propiedades
ignifugas apropiado para diferentes usos,
particularmente en sistemas de proteccion contra
incendios.

Palabras clave: Ignifugo, espectrometria infrarroja, tejido de
algoddn.

0.2. Summary. OBTAINMENT OF
COTTON CLOTHS WITH A
FIREPROOFING TREATMENT.
CHARACTERIZATION BY INFRA-
RED SPECTROMETRY

The fireproofing resistance is very useful in
cloths for different uses.

In order to obtain a new method for
manufacturing cloths with better fireproofing
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properties, we have studied different impregnant
systems which containing Furfural, Urea and a
Phosphorilant agent.

In this paper the spectroscopic variations of
cloths impregnated, are characterised by infra-red
spectrometry. The variations of fireproofing properties
of cloths are also studied.

The studied fireproofing properties were time
afterflame, time afterglow and burned flat.

A technological procedure of impregnation
and polymerisation of cloth, that allows us to obtain
a material with very good fireproofing properties, kind
for different uses, particularly again fire systems, is
proposed.

Key words: Fireproofing, infrarred spectrometry, cotton fabric.

0.3. Résumé. OBTENTION DE TISSUS
EN COTON AVEC UN TRAITEMENT
IGNIFUGE, CARACTERISATION
PAR SPECTROMETRIE INFRA-
ROUGE

La résistance au feu est d'une grande utilité
pour les tissus destinés a certains usages.

Pour améliorer les propriétés ignifuges des
tissus, les recherches ont porté sur plusieurs
systémes chimiques l'imprégnation contenant du
furfural, de l'urée et un agent phosphorilant.

Dans cette étude, nous avons caractérisé par
spectrométrie infrarouge les variations
spectroscopiques des tissus en coton imprégnés
avec différents systémes chimiques et nous avons
discuté les variations de leurs propriétés ignifuges.

Les propriétés ignifuges étudiées sont: temps
de combustion avec flamme, temps d'ignition
résiduelle et supefficie brilée.

Pour terminer, nous proposons une
procédure technologique d'imprégnation et de
polymérisation du tissu qui permet d'obtenir une
matiere dotée de trés bonnes propriétés ignifuges,
pouvant servir a divers usages, notamment aux
systémes de protection contre les incendies.

Mots clé: Ignifuge, spectrométrie infra-rouge, cotton tissus.
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1. INTRODUCCION

Los tejidos con alta resistencia ignifuga son
muy apreciados para diferentes usos,
particularmente en sistemas de proteccion contra
incendios.

Se conoce que, las sales inorganicas de
fosforo y nitrogeno poseen alta resistencia ignifuga,
pero no permanecen en el tejido cuando este se
somete a tratamientos himedos®. Si, a la formulacion
para el acabado del tejido, se le incorpora
Formaldehido o Furfural, la permanencia de las sales
en la tela mejora considerablemente?. Dado que el
Furfural reacciona con la Urea para formar la
Furfurilidentriureida®, se decidié estudiar diferentes
sistemas quimicos impregnantes que contienen
Furfural, Urea y Acido Fosférico como agente
fosforilante, pues estd demostrado que la
fosforilacion mejora las propiedades ignifugas de los
tejidos®.

En el presente trabajo se caracterizan
mediante espectrometria infrarroja (IR}, las
variaciones espectroscopicas de tejidos de algodén
impregnados y se discuten las variaciones
correspondtentes de las propiedades ignifugas de
los mismos.

2. PARTE EXPERIMENTAL
2.1. Materiales

Los tejidos utilizados fueron de algoddn
100%. Los mismos fueron desencolados,
descrudados, blanqueados y mercerizados.

Las formulaciones de los banos de
impregnacion utilizados son las siguientes:

P1: Solucién de urea (400-500 ¢/l).

P2: Solucién de Urea y Acido fosférico
(relacion molar 8:2). El catalizador utilizado en las
muestras M6, M8 y M9 fue Naftenato de Cobalto en
concentracion de 0,2 a 0,4 %.

3. METODOS
3.1. Tratamiento del tejido

Las muestras de tejido se sometieron al
siguiente tratamiento de impregnado vy
polimerizacion:

1. Se trata el tejido de algoddn con la
soiucién impregnante segun el proceso de
impregnacion requerido.

2. Se seca el tejido en una rama de secado
a 130 °C durante 1 min.

3. Se polimeriza e! tejido en una rama de
polimerizacién en el rango 150-180 °C durante 2 min.

4. Se lava inmediatamente el tejido con
abundante solucion Na,CO, al 1,2% a 60 °C, se
enjuaga a reboso y se seca en una rama de secado
a 130 °C durante 1 min.
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El tratamiento con Furfural, de las muestras
M5 a M9, se efectiia a continuacion del punto 2 y
consiste en sumergir el tejido en Furfural.

3.2. Espectrometria IR

Todos los espectros IR se midieron en el
espectrometro 75-I1R (Carl-Zeiss-Jena). Las
intensidades de las absorciones caracteristicas se
midieron en el espectrémetro M-80 (Carl-Zeiss-jena).
Los espectros diferencia se realizaron también en el
espectrometro M-80.

Las muestras sélidas se midieron en pastilias
de KBr y fas muestras liquidas en pelicula capilar
entre ventanas de KBr.

Se realizaron los espectros IR de las
siguientes muestras:

Tejido de algodon (A) 100% (Celulosa)

Furfural grado analitico {F)

Urea grado analitico (U)

M1. Tejido de algoddén impregnado en
solucién P1 de Urea.

M2: Tejido de algodén impregnado en
solucién P2 de Urea y Acido Fosférico

M3: Tejido de algodén impregnado en
Furfural puro.

M4: Tejido de algodén impregnado en
solucion P1 de Urea y tratamiento con Furfural
después del secado.

M5: Tejido de algodén impregnado en
solucién impregnante P2 de Urea y Acido Fosférico
y tratamiento con Furfural después del secado.

P5: Producto de reaccién de la Urea, el Acido
Fosférico y el Furfural, en las mismas proporciones
y tratamiento térmico que en la muestra M5 pero sin
la presencia del tejido de algodon.

Mé6: Tejido de aigoddn impregnado en
solucién impregnante P2 de Urea y Acido Fosférico
con catalizador y tratamiento con Furfural después
del secado.

M7: Muestra M5 sin lavar.

M8: Muestra M6 sin lavar.

M: Muestra M6 a mayor escala.

3.3. Resistencia ignifuga

Se realizaron los ensayos de tiempo de
quemado con llama AF (afterflame), tiempo de
quemado sin llama AG (afterglow) o ignicién residual
y superficie quemada SQ, segun la norma ISO
64909, en todos los tejidos estudiados. Los
resultados de los ensayos se muestran en la
Tabla 1.
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TABLA 1
Comportamiento a la combustion

MUESTRA COLOR AF AG SQ OBSERVACIONES
Algodén Blanco 20 45 - Se quema toda la muestra,
desprende humo.
M1 Blanco 45 75 - Se quema toda la muestra
formando residuos, carbonosos,
desprende humo.
M2 Amarillo 0 0 20,0551 La muestra se contrae, sélo
se forman residuos carbonosos
M3 Beige 13 0 - Se quema toda la muestra,
desprende humo.
M4 Beige 23 0 - Se quema toda la muestra, sélo
se forman residuos carbonosos
M5 Pardo oscuro 0 0 16,5571] La muestra se contrae, sdlo se
forman residuos carbonosos.
M6 Pardo oscuro 0 0 16,0907 ] La muestra se contrae, solo se
forman residuos carbonosos
M7 Pardo oscuro 0 0 12,3595| La muestra se contrae, sdlo se
con pelicula forman residuos carbonosos
blanguecina
M8 Pardo oscuro 0 0 8,6750 | La muestra se contrae, sélo se
con pelicula forman residuos carbonosos
blanguecina
M9 Pardo oscuro 0 0 7,3600 | La muestra se contrae, sdlo se
forman residuos carbonosos
Claves:
AF: Tiempo de quemado con llama "afterflame” (seg)
AG: Tiempo de quemado sin llama “afterglow" (seg)
SQ: Superficie quemada (cm?)
3.4. Determinacion de fdésforo y 4.1. Tejido de algodén 100% (A) o

nitrégeno

l.a determinacién de Fésforo se realizé
mediante el método colorimétrico con molibdato de
vanadio para tejidos®.

La determinaciéon de Nitrégeno se realizé
mediante el método volumétrico de Kjeldahl para
tejidos?.

4. RESULTADOS Y DISCUSION DE
LOS MISMOS

En la Tabla 2 se expone la asignacién de
las frecuencias de grupo caracteristicas®™ mas
importantes de los espectros infrarrojo en las
muestras estudiadas. La posiciéon se presenta en
Cm-1.

A continuacion se explican las absorciones
caracteristicas mds significativas de los espectros
IR y las pruebas de resistencia ignifuga para cada
muestra.

A continuacion se explican las absorciones
caracteristicas mas significativas de los espectros
IR y las pruebas de resistencia ignifuga para cada
muestra.
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celulosa

Se observan, en el espectro IR (Fig. 1), las
absorciones caracteristicas de la Celulosa (Tabla 2).

-vibracion de valencia de los enlaces O-H
(banda Nr. 2).

-deformacion del enlace axial C-H del anillo
pirandsico en las B-D-glucopiranosas. Se le
denomina de tipo 2b (banda nr. 27)

-las vibraciones de valencia y doblaje de los
grupos CH2 (bandas nrs. 6 y 17) de los anillos
pirandsico y furandsico.

-vibraciones de valencia del enlace C-0 de
los anillo furandsico y pirandsico (bandas Nrs. 19,
21, 23y 24). Estas bandas mantienen su posicion y
fuerte densidad en todas las muestras estudiadas.

Enlos 1635 cm (banda Nr. 12) aparece una
absorcion de intensidad media debida al agua de
cristalizacion absorbida en la Celulosa *"-

KX
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TABLA 2: Asignacién de los espectros infrarrojo

Nr | POSICION | ASIGNACION MUESTRAS

A U(Ml| M2 |M3|M4| M5 |Mé6
01 | 3435 vNH; (antisim) X
02 | ~3420 vOH X X X (X [X X X
03 | 3300 vyNH; (sim.) X
04 | 3134 vC-H (anillo fir.) X
05 | 3063 vP-NH X(D2)
06 | ~2928 vC-H (CH,) X X X 11X X X X
07 | 2848-2814 | vC-H (aldehido) X
08 | 1684-1676 | Amidal X
09 | ~1676 vC=0 (aldehido X
10 | 1669 vC=0 X(MDs) | X
11 1636-1624 | Amidall X
12 | 1635 &CH (H,0) X X X X X X X
13 | 1600 vC=0 X(ps) | X
14 | 1568 vC=C(anllo firr.) X
151 1474 vC=C anillo firr.) X
16 | ~1451 vC-N X
17 | 1432 5C-H (CHy) X X X (X X X X
18 | 1394 vC=C anillo firr.) X
19 | 1162 vC-O (celulosa) | X X X |1X (X X X
20 | 1156 SNH: X
21 1 1113 vC-O (celulosa) { X X X X {X X X
22 | 1081 3C-H (anillo fir.) X
23 | 1060 vC-O (celulosa) | X X X X 11X X X
24 1 1028 vC-0O (celulosa) | X X X |1X |X X X
25 | 1022 vN (anillo fur.) X
26 | ~930 yC-H (aniilo fur.) X
27 | ~898 yC-H (banda 2b) | X X X X X X X
28 | 834 yC-H (fir.2-sust.) X
29 | 712 vP-N-C (sim.) X([D2)
Claves:

v: Vibracién de valencia del enlace

&: Vibracién de doblaje en el plano del grupo fimcional

y: Vibracién de doblaje fuera del plano del grupo fincional

anillo fur.: anillo fimdnico

4.2. Furfural (F)

Se observan las siguientes absorciones
caracteristicas (Tabla 2)

-vibraciones de valencia del enlace C-H y
C=C (bandas Nrs. 4, 14, 15, 18 y 25) de! anillo
furanico.

-vibraciones de valencia del grupo C-H
aldehidico (banda Nr. 7), que aparece como un
doblete (Rescnancia de Fermi en aldehidos), y del

grupo C=0 (banda Nr. 9}.

-vibraciones de doblaje, en el plano y fuera
de plano, de los enlaces C-H (bandas Nrs. 22, 26 y
28) del anillo furénico.

43. Urea(U)

EnlaTabla 2 se sehalan las absorciones més
caracteristicas:
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-las vibraciones de valencia antisimétrica y
simétrica de los enlaces N-H (bandas Nrs. 1y 3).

-las vibraciones de valencia del grupo amida
(bandas Nrs. 8, 11y 16).

-La vibracién de doblaje de los enlaces N-H
(banda Nr. 20).

4.4. Muestra M1

El espectro ir de esta muestra es idéntico al
espectro del tejido de algodén (fig. 1), de lo que se
puede deducir que la Urea no se incorpora al tejido.

No se observa incremento de las
propiedades ignifugas del tejido (Tabla 1). sino al
contrario, pues la urea por si sola no es retardante
de la combustién.

4.5. Muestra M2

El espectro IR de esta muestra aparece
idéntico al espectro del tejido de algodén como se
aprecia en la Fig. 1, aunque el contenido de P en la
muestra es de 5,4%.

Por lo anterior, es decir, a causa de que no
se aprecia la fosforilacion en el espectro de la
muestra M2, se realizé el espectro diferencia D2
(muestra M2 menos Celulosa) que aparece en la
Fig. 2 En el espectro D2 se aprecian dos pequehas
absorciones, una en la regién de 3200 a 3050 cm™
(banda Nr. 5) y otra en la regién de 715 a 675 cm™!
(panda Nr. 29). Las mismas pueden asignarse
respectivamente, a la vibracion de valencia simétrica
del grupo P-NH, que absorbe en la region de 3200
a2900cm 8,y alavibracion de valencia simétrica
del grupo P-N-C, que absorbe en laregidénde 770 a
680 cm™ ®, con lo que se corrobora la fosforilacion
de la muestra.

No se observa en el espectro, la vibracién
de valencia asimétrica del grupo P-N-C, que absorbe
en la regién de 1110 a 930 cm™ ®, a causa de la
fuerte absorcién de la Celulosa en esta regién
(bandas Nrs. 19, 21, 23y 24).

Las propiedades ignifugas son ampliamente
mejoradas al fosforitar el tejido (Tabla 1), esto puede
explicarse mediante del sinergismo del nitrégeno y
el fosforo en el aumento de las propiedades
ignifugas en tejidos '2 o a través de la formacion de
enlaces entre ambos atomos, como infiere del
espectro diferencia D1. Esta ultima hipdétesis debe
ser comproada con mas experiencias.

4.6. Muestra M3

El espectro IR de esta muestra es idéntico
al espectro del tejido de algoddn (Fig. 1), es decir,
no se detecta la presencia de Furfural en el espectro.

El Furfural libre determinado en la muestra
fue de aprox. 0,3%, lo cual explica que no se aprecie
en el espectro IR a causa de su baja concentracion.

Esta muestra exhibe incremento de las propiedades
ignifugas, respecto al tejido de algodon, como se
expone en la Tabla 1.

4.7. Muestra M4

El espectro IR de esta muestra es
practicamente idéntico al espectro del tejido de
algodén (Fig. 1), es decir, no se detecta la
incorporacién del Furfural ni de la Urea al tejido.
Existe en esta muestra un pequefo incremento de
las propiedades ignifugas (Tabla 1) respecto al tejido
sin tratamiento, pero este incremento es inferior al
de la muestra M3 que se impregné solamente con
Furfural, por lo que la presencia de la Urea en el
tratamiento previo no conlleva mejoras en las
propiedades ignifugas.

4.8. Muestra M5

El espectro IR de esta muestra es semejante
al espectro del tejido de algoddn, excepto en la zona
de 1700 a 1600 cmy' (Fig. 1), por lo que se realizé el
espectro diferencia D5, es decir, el espectro de la
muestra M5 menos el espectro del Aigodon (Fig. 3).
El espectro D5 muestra una ancha absorcién en la
region 3550 a 2900 cm* y otra absorcién compleja
en la zona carbonilo con maximos en 1669 y 1600
cm™ (bandas Nrs. 10y 13).

Por otra parte, el espectro IR del producto
de reaccién P5 (Fig. 4) de la Urea, el Acido Fosférico
y el Furfural, en las mismas proporciones y
tratamiento térmico que en la muestra M5 pero sin
la presencia del tejido de algodén, muestra una
intensa y compleja absorcidn enlaregion de 1715 a
1600 cm®, donde se aprecian varias absorciones
superpuestas con un maximo absoluto en los 1684
cm'. Lo anterior nos lleva a asignar esta absorcion,
principalmente, a vibraciones de valencia de grupos
carbonilos, ya que existen compuestos carbonilicos
en los reaccionantes; sin embargo, la complejidad
de la misma no permite descartar la posibilidad de
la presencia de vibraciones de otros grupos
funcionales tales como vibraciones de valencia de
grupos vinilos.

De lo anterior podemos deducir que la
diferencia que se aprecia en el espectro IR de la
muestra M5, respecto al espectro IR del tejido de
algodén, se debe al producto de reaccion P5 de la
Urea, el Acido Fosférico y el Furfural que contiene,
fundamentalmente, compuestos carbonilicos. Las
caracteristicas estructurales de este compuesto, asi
como su interaccién quimica con el tejido, deben ser
objeto de estudios posteriores.

El tratamiento de la muestra M5, que conlleva
la fosforilacion en presencia de Urea'y posterior
impregnacion con Furfural, aumenta notablemente
las propiedades ignifugas del tejido (Tabla 2), en
comparacién con los otros tratamientos.
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4.8. Muestra M6

El espectro IR de esta muestra es muy
semejante al espectro de la muestra M5 (Fig. 5).

La adicién del catalizador de Naftenato de
Cobalto trae como consecuencia unligero incremento
de las propiedades ignifugas respecto a la muestra
M5 (Tabla 1).

4.9. Muestras M7 M8 y M9

Los espectros de estas muestras son
similares a los de las muestras correspondientes sin
lavar.

El aumento de las propiedades ignifugas en
todos los casos se explica por la presencia de
compuestos adheridos al tejido por deposicion.

5. CONCLUSIONES

5.1. Se asignhan las frecuencias de grupo
caracteristicas mas importantes de los espectros
infrarrojo en las muestras estudiadas.

5.2, Se corrobora, mediante el espectro
diferencia D2, la fosforilacion del Algoddn en el
tratamiento con Acido Fosférico, asi como la posible
formacién de los enlaces P-NH y P-NC.

5.3. Las propiedades ignifugas son
ampliamente mejoradas al anadirles el Acido
Fosfdrico a la solucién impregnante.

Kt

2800 1300 1000 400
em”)

5.4. No se evidencia en los espectros IR que
el furfural se incorpore al tejido.

5.5. No se aprecia en los espectros IR, la
impregnacion de productos de reaccion del Furfural
y la Urea al tejido, en ausencia de Acido Fosférico.

5.6. Se evidencia que el producto de
reaccion P5 de la Urea, el Acido Fosférico y el
Furfural, obtenido segun el procedimiento descrito
en la muestra M5, se incorpora al tejido, aumentando
notablemente las propiedades ignifugas del mismo.

5.7. El procedimiento tecnolégico que
consiste en la fosforilacion en presencia de Urea y
posterior impregnacion con Furfural del tejido de
algodon, permite obtener un tejido con muy buenas
propiedades ignifugas, apropiado para diferentes
usos, particularmente en sistemas de proteccion
contra incendios.
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