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Esta invencién se relacione con la produccién de
~alcoxifosfazenos poliméricos que contienen una porelén sus
tancial de oligbémeros de fosfazenos lineales y con fibras
de reyén impregnadas con una cantidad ignifugas de estos
5. alcoxifosfazenos poliméricos.
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Para la mayoris de las finalidades textiles, es de-
seable proporcionar fibras e hilos celulésicos que podean una
capacidad de inflamacidédn grandemente reducida. Ia apliocacién
de varios ignifugos orgénicos e inorgénicos a la superficie
de las fibras y géneros celulésicosg, no he .producido el resul--
tado deseado debido & ciertas razones. En muchos casos, el ig-

nifugo quimico se separe efectivamente cuando el género se la-

.va con agua o0 se limpia en seco con disolventes. Otros produc-

tos quimicos ignifugos que pueden ser aplicados & la superfi-

cie de los géneros y permanscer retenidos después del lavado,

son en generel demasindo costosos. En otros casos, los produc—
tos quimicos utilizados pueden proporcionar cierta reduccién
permanente en la capacidad de inflamacidén pero destruyen las
caracteristicas de las fibras y géneros, tales como tenacided,
suavidad, blancure y capacidad dé_teﬁido, que congtituyen
unas propiedades &eseables ¥ necesarias parga las aplicaciones
toxtiles,

En le fabricacién de fayén por el método viscose,
se ha propuesto efiadir diversos productos quimicos ignifggos
a la viscosa, antes de proceder a la hilature. Esto presenta
muchos problemas adicionales debido & le quimica particuler
del proceso viscosa. Por consiguiente, el ignifugo debe ser
estable e inerte con respecto & la viscosa 8ltamente alcalina
y también con respecto 8l baflo de regeneracidén dcido en el
cual se extruye la viscosa. Dicho ignifugo no deberé ser ex~ '
tractado durente la hilatura y procesado. En adicidén, el mate- -
riel afiadido no deberd interferir con el proceso de hilature,
por ejemplo, no deberéd provocar el atascamiento de las hileras.

El'rayén-producido a partir de la viscosa que contiene ignf-

fugo no debe estar sustancialmente degradado en cuglgulera de
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sus propledades y debe tener unsa sustancial y permanentemente |
reducide inflamabilided déspués del lavado y limpieze conti-
nuos.

El reyén se ha hecho perﬁanentemenbe ignifugo me-
diante 1a'dispersién, en el reyén, de una cantidad ignifuga
de un polimero de fosfonitrilato, liquido, sustencialmente in
soluble en agua, tal y como describe Godfrey en las Patentes
USA Nos. 3.455.713, 3.505.087 y 3.532.526 concedidas el 15 de
julio de 1.969; 7 de abril de 1.970 y 6 de octubre de 1.970.
Aunque las composiciones de Godfrey no degradan seriamente

las propiedades de las fibras de rayén, es deseable siempre

ignifugacidad adecuada con un nivel de aditivo més inferior,
con la consecuente disminucién de los dafios en las propledades
fisicas d.e las fibras de rayén y la disminueién del costo.

De acuerdo con la presente invepcién, se proporciona
un procedimiento para la produceciédn de celulosa regenerada, ig-
nifuge, mediante la incorporacién en la celulosa de un ignifu-
g0 de una nueva clase de fosfazenos poliméricos, liqﬁidos, sug—
tancialmente insolubles en agua, compuestos de 30 a 100 % en
peso de fosfazenos poliméricos lineales (30 a 100 partes en
peso por 100 partes de celulose) los cuales constituyen unos
ignifugos desusualmente eficaces para la celulosa regenerada.
Los fosfazenos contienen también de 0 & 70 % (0 a 70 partes
por 1pO'partes de celulosa) de fosfazenos ciclicos mixtos re-

presentados por la estructure:
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en la que n es por lo menos 3 pero; en geheral, n es de 3 & 6, |
y en cuya férmule generel X e Y representan sustituyentes .igug )
les o diferentes que consisten en gi@po ~OR en donde R es ali-
fétioo; cicloalifédtico, aromético o heteroeiclico, siendo v
dicho radicel alifético de cadens recta o ramificada y con 1
e 12 4dfomos de carbono, y con preferencia R es un radical al-
quilo o alguenilo que tiene de 2 & 6 dtomos de carbono, dichos
radicales cleloaliféticos contienen de 4 a 6 dtomos de carbo-
no y dichos radicales arométicos contienen de 6 a 10 &tomos de
carbonoj R puede tener también grupos sustituyentes, incluyen~

do halégenos, grupos éter o grupos amino. X e Y pueden ser tam

bién ~SR en donde R se define como anteriormente., Algunos de

los sustituyentes X e Y pueden quedar como haldégenos proceden-
tes del polimero de haluro fosfoﬁitrilioo a partir del cual

gs deriva el éster., Normalmente, .el haldgeno es cloro. Los
sugtituyentes X e Y inciuyen también —NR1R2 en donde R1 esrhi-—
drégeno y R2 es un grupo alifético inferior o >R1 y R‘2 son gru-
pos aliféticos, cicloaliféticos o arométicos como anteriormen-
te se ha deserito pera R, o Ry, R, ¥ el 4dtomo de nitrdgeno,
conjuntamente, formen un grupo heterociclico nitrogenado de

5 6 6 miembros. En una versién preferida de este invencién, R
es un redieal etilo, 2-cloroetilo, n-propilo, isopropilo

0 alilo puesto que los pol:[me;_ros en los cuales R posee menosg
&dtomos de' carbono tienden & ser mAs solubles en &gus, mien-
tras que le presencia de més &tomos de carbono proporciona
productos que tiensn un contenldo en fésforo infsrior, con

lo cual se reduce su eficacia como ignifugos. Esto puede evi-
tarse, desde luego, empleando polimeros en los cuales R es
mixto, es decir, cada R no contiene el mismo nfmero de dtomos
de carbono. Por ejemplo, &lgunos grupos R son metilo o etllo,

mientras que otros grupos R son butilo, amilo, isoamilo o
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.composiciones correspondientes en donde X e Y son ~SR. Pare

hexilo.

Ia poreién lineal de las composiclonés de fosfazeno,

estd representada por la estructure:

i 9
RO 1l> =N R(OR)2
Y n

aunque pueden estar presentes también otros grupos terminales
distintos a los mostrados. En 18 porcién lineal, n es por lo
menos 1y Xe Y se definen como anteriormente.

Los fosfazenos lineales se derivan de los correspon~
dientes clorofosfazenos lineales Cl(P012=N)nP013*Z“, en donde
2=C1" 6 PCls". Los clorofosfazenos lineales gse preparen reali-
zando la reaccién de PCl5 con NH,Cl bajo condiciones qie pro-
porcionen de 1 2 3 moles de PCl; por cada mol de NH,C1. Los
éateres de estos compuestos se derivan de los mismos por me=-
dios convencionales, tal como mediante reaccién con alcoholes
en presencia de amlinas terciarias, por reaccién con alcbHxido
s6dico, por reaceién con un 6xido de alquileno. Las composicio—
nes contienen generalmente pequefias cantidades de los corres~
pondientes fosfatos de trialquilo. En la Patente USA No.
3.532.526, concedida el 6 de octubre de 1.970, se describen

egta finalidad, son conocidos los tioles y mercaptanes, tal
como etilmercaptan.

Los oligémercs de fosfazeno de esta invencién son
mezclas de multi-componentes. Por 1o menos el 30 % de los foa-
fazenos son oligémeros de fosfazeno lineales. Ia proporecidn

lineal del fosfazeno es atribuible al contenido lineal del clo

ruro fosfonitrilico & partir del cual se deriva el éster lineal.
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medio.

 desde el 48 81 70 %, incrementando la relecién PCls/NH401 desde

El contenido lineal se define y determina como 1& porcidén del
cloruro fosfonitrilico que es insoluble en un disolvente de
hidrocarﬁuro alifdtico. Ia longitud de 12 cadena, le comple-
Jjidad mdleculér o 1a proporeidn de contenido linéal por enci-
ma del 30 %, no son unos factores limitedos, & excepcién del
grado en el cual se -provoque una viscogidad excesiva. lLes c6m~
posiciones de viscosidad muy elevada, es decir, del orden de
500 poises y superior, pueden emplearse incluso en el caso de
que sean demasiado viscosas pare ser bombeadas, distribuidas
Y mezcladas en las instalaciones de procesado convencionales;
los materiales de viscogidad muy elevade pueden reblandecerse
con disolventes orgénicos insolubles en agua.

Para cada aplicacidn, es preferible gue el preoducto
sea 1{quido, o dgea une viscosidad lo suficientemente baja para
promover un fac;l bombeo, dosificacién y suspehsién en golucidn
viscosa.

~ Ies proporeiones de los ingredientes en el producto
se controlan principaslmente ajustando 12 relacién molar

PClstH4Cl en la preparacién del cloruro fosfonitr{lico inter-

En la técenica anterior, se han dirigido en genersl
todos los esfuerzos pare obtener la cantidad médxima de material
ofclico ¥y, prera este finalidad, se ha recomendado un exceso

de NH401 con respecto al PCl.. En ests invencidn, la cantided

5¢ :
de NH401 se restringe deliberedamente & como méximo un mol de
NH4C1 por mol de PCl5 al objeto de controlar el contenldo
lineal & un nivel desusadamente elevado. Como se muestra en

los siguientes ejemplos, la proporcién de lineal se lncrementd

18 1,2. Igualmente, una elevade concentracidn de P015 en el
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' separar la fraccién ciclica,

disolvente y el mantenimiento de una elevada concentracién
iniecial de P015, promueve una elevada proporcién lineal, Si se |
desea, puede prgpararse material exclusivamente lineal lavando

el cloruro fosfonitr{lico con un hidrocarburo #lifdatice pare

El término "polimeros fosfonitrilicos lineales" uti~
lizado generelmente, puede inclulr uns gamg exiremadamente am—
plia de pesos moleculares y puede incluir polimeros elevados.
El término, segin se aplice en este invenclén, es limitado ¥
se refiere & una familia de oligémercs fosfonitrilicos de una
gama relativamente baja de pesos moléculares. ILa cantidad rela-
tiva de compuestos lineales, al contrario que los compuestos
fosfonitrilicos ciclicoms, y el peso moleculer promedio de los
compuestos lineales, estédn fuertemente influenciados por la re-
lacién ﬁolar de PCl5 a NH401 (6 NH3) empleada pare preparer el
cloruro fosfonitrilico intermedio. E1 primer miembro de esta
serie de cloruros fosfonitrilicos lineales, 013P=NP013+P016-(I),
se describe por Becke-Goehring y Lehr (Berichte 1961, 1951-1954)
ysemwmamﬁmmlamwMMdeM%cmumcmdeVB
molayr de NH401 en una mezcla de tetracloroetano y nitrobenceno.
El primer miembro puede egtar representado como
01(P012=N)npcl3+13016"(11), cuando n=1. A medida que se incre-
menta la proporecidén de NH4CI, aumenta el peso molecular prome-—
dio de le familia lineaml producida.

Pare ilustrar la relacién inversa entre la propor-
oién molar y el peso molecular (valor de n), se proporciona la

siguiente tabulacién del valor tedrico promedio, calculado,

de n para diversas relaciones molares:
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Rejacién molar,

n PC1;/NH,C1

1 3,00

5 1,40

8 1,25
12 1,16
20 1,10

Ia fraceién lineal puede incluir tembién 18 familia
01(Pc12=N)nP013+01‘(III). Ia relacién teérica correspondiente
entre el peso molecular y le proporeidén molar pare esta fami-

lia, es como sigue:

Relacién molar,
PC1;/NH,C1

2,00
1,20
1,125
1 1,08
20 1,05

|
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En la préctica, se formen también oligémeros cicli-
cos, en proporeiones que aumentan & medida que disminuye la

relacién molar, como se muestre en los siguientes ejemplos 1-3.

La formacién parcial de compuestos ciclicos reduce ademds el

valor medio de n por debajo del predicho por las tabulaciones
anteriores que consideren solamente miembros lineales. Estas
relaciones son bien conocides en la literasture quimica. Iund,
et 81. (J.Chem.Soc. 1960, 2542), R.G. Rice, et @l. (Patente
USA 3.545.942 y Patente briténica 865.396) han descrito clo-
ruros fosfonitrilicos de elevado contenido lineal obtenidos en
relaciones PClszNH401 superiores a 1,0,

Los precursores de cloruro fosfonitrilico se convier-
ften en le mezcla de ésteres de esta invencién., En esta esteri-

-

ficacibén, se cree que los cloruros ciclicos se convierten sus—




5

10.

15

20.

25.

30.

lineales se convierten en ésteres lineales. Iguslmente, se ha
encontrado, como un componente menor, fosfatos de trialquilo

Yy se cree que éstos se derivan del anién termminal del compuesto
I. Ia invencidén se limite a aquélla fraccién dé¢ bajo peso mole
cular que resulta de la esterificaci&n de clorﬁros preparados
por la regcoién de 1 a 3 moleg de PCl5 por ﬁol de NH401. Por
consiguiente, no se incluyen en esta invencién los andlogos
fosfonitrilicos altemente poliméricos de sobre conocidos en la
téenica. (Véase Journal of Polymer Science, Vﬁldmen 3, No. 4,
plginas 481-485).

Ia esterificacidn se efectisa mediante métodos ya co~
nocidos en la téenica, por ejemplo, por reaccién del cloruro
con un alcohol, eh presencia de une amina terciaria, o con un
alcéxido de sodio, o con un é6xido de alquileno. Fitzsimmons
y Shew (J.Chem.Soc. 1964, 1735) ya han deserito dichas téenmi-—
cas de esterificacién,

No es necesario el empleo de una instalacién espe-
cial. Es aplicable un reactor convencional equipado con dispo-
sitivos de dosifioacién, agitacién, calentamiento, enfriamien—
%o, reflujo y destilacién. '

_ Ia ignifugacidad es propofcional a la proporcién
de ignifugo retenido por la fibre, pero le resistencia y otras
prﬁpiadades fisicaé deseables de la fibre varian inversamente
con la proporoién de ignifugo. Sorprendentemente, 1los compues—
tos de esta invenoién son unos lgnifugos inherentemente muy
eficaces, que permiten la obtencién de una lgnifugacidad ade-
cuada en bajos niveles con la consecuente disminucién en el

costo y con la méjora de las propiedades fisicas de las fibras

regeneredas, en comparacién con las composiciones de la técnica

1
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| esta invenocién que se dispersa en el filamento de celulosa re-—

1A pesar de que se prefiere el método viscosa, los compuestos

|solucién de viscose y la hilature de 1la viscosa en forma de

anterior.

La centidad de ignifugo'de fosfazeno. polimérico de

genereda, pare proporcionar un equilibrio a2decusdo entre la
ignifugacidad y las propiedades de las fibras, varia desde 1

a 25 % aproximademente, con preferencia desde 2 a 18 %, basado
en el peso del filamento.

Los compuestos ignifugos de esta invencidén se incor-
poren en los filamentos de celulosa regeneraede mediante cual—

quiere de los métodos conocidos para preparer dichos filamentos,

ignifugos pueden incorporarse en soluciones celulésicas, hilar-
ge en filementos y en celulosa regenerada. De este modo, pueden
emplearse el método de cupremonio y la desgesterificacién de un
éster de celulosa, pare preparer filamentos de celulosa rege-'
nereda que poseen, incorporedos en los mismos, 1los compuestos
ignifugos. h

Une versién preferida de estd invencién comprende la

incorporacién de un alcoxifosfazeno polimérico liquido en,une

uno o més filamentos, en un medio coagulinte y regenerante.
Los filementos formados son tratedos & continuaeién empleando
técnicas bien conocidas en el campo del rayén, para proporcio-
nar filamentos continuos, fibras e hilo, asi como fibras cor~
tadas. Estos, pueden utllizarse entonces pare preparar caalqpier
articulo textll conoccldo en el cual es deseable la propledad
ignifuga.

En una versién preferide del método de esta invencién,

se inyecta una cantidad controlada de un fosfonitrilato igni- -

fugo en la viscosa justamente antes -de su exirueién a través
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de las hileras, ILe viscosa se extruye en un Baﬁo éeido y se
procese convenclonalmente,
Los sigulentes ejemplos ilustren adicionalmente la

inveneién. Todas las proporciones indicadas en los ejemplos

¥ en la memoris, se expresen en peso & menos que se especifi-

gue lo contrario.
EJEMPLO 1

- A, Preparacién del cloruro fosfonltrilico

A una soluclén de 3433 (25 moles) de tricloruro de
£68foro en 3433 g de clorobenceno, en un matrez de alimenta-
olén de 22 litros, se alimenten 1775 g (25 moles) de cloro, &
110-12090, en aproximadamente 60 minutos, pare dar 5020 g
(25 moles) de pentacloruro de fésforo en clorobenceno. A la
mezcla de reacelén anterior se afiaden, a 502C, 1338 g (25 mo-
les) de cloruro aménico. La temperatura de la mezcla de reac-
cién se eleva gradualmente & la temperatura de reflujo (1352C)
en unos 60 minutos. El progreso de la reaccién se sigue por
valoraecién del cloruro de hidrdégeno desprendido con una solu-
ci6n stendard de hidréxido sédico. Ia reaccién se detiene,
después de 38 horas, una vez completado el 95 %,de'ia reac—
cién, segin se indica por la cantidad de cloruro de hidrégeno
desprendido. La mezcla resultante se filtra para separar los
s6lidos (predominantemente cloruro aménico sin reaccionar).
Ie torta himeda pese 116 g. El endlisis de una parte alicuota
del filtrado, efectuado por inundeclién del disolvenfe y deter-

minasecién de la proporcién del residuo soluble en hexano, mosg-

tré 48,5 % de polimeros lineamles de cloruro fosfonitrdilico Y
51,5 % de polimeros ofclicos de cloruro fosfonitrilico, este

Wltimo definido como aquella poreidén soluble en disolvente de
13

hidrocarburo alifétioo.
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Bs Preparecién de n-propoxifosfazeno polimérico

A una solucién de 1312 g (16 moles) de propéxido
sbédico en 4650 g de n~propenol, en un matraz de reaceién de
22 litros, ge afiaden 844 g (7,27 moles, unidad C1,P=N~ como
un mol) de ENC (preparedo en 4, ejemplo 1) en 2391 g de cloro-
benceno, & 80-103eC, en 75 minutos. Ia mezcla resultsnte se
refluye durante 2 horus més. A 1la mezcla de reacci&n se afiaden
unos 1000 g de clorobenceno y se destilan propenol y cloro-
benceno como una mezcle azeotrdpice hasta agotarse el propenol,
dejando una solucién de éster en el cldxobenceno regtante.
Ia mezcla de reacoién resultante, que contiene el éster, se
enfria en 5340 g de solucién de Acido sulfirico 8l 2,62 %.
El disolvente se separa a 10 mm, 709C, de la oape orgénica,
para proporcionar 1117 g (C3745-86-10) del éster. El éster
se filtra para separar las trezas de impurezas sélidas, El
producto era un aceite de color amber; viscosigad, 1618 cps a
25203 peso molecular promedio, 885; cloro hidrblizable, 0,01%;
color, 11 Gardner.

EJEMPLO 2

Se repite el esjemplo 1 empleando une relscién molar
1,1:1,0 de P015:NH401 pare producir PNC mixto que contiene
una proporoién superior de polimero lineel (63 % lineal y
37 % ciclico). A partir del PNC mixto se prepara propoxifos-—
fazeno utilizando el mismo procedimiento que en el ejemplo 1.
Ia viscoslded del producto es de 187 centipoises a 2592C3 co-
lor, 5 Gardner.

| EJEMPLO 3

Se repite el ejemplo 1 empleando une relacién molar
1,211,0 de PCLy:NH,Cl pare producir PNG mixto (70 % lineal y
30 % ciclico). A partir del PNC mixto se prepare propoxifosfa-
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-catalizar,

|y el éompuesto ignifugo descrito en el ejemplo de le Patente

o-4129290

Le viscosidad es de 153 ops & 252C; color, 6 Gardner.

EJEMPLO 4

Se repite el ejemplo 1 puare preparer PNC mixto & una
escala de 5 moles, empleando 0,5 % (bas;do en el PCl5) de clo=~
ruro de magnesio, come catalizador. Fuerm necesarias 18 horas
pare completar la reaccién catelizada contre 36 horas para la
reaceién sin catalizar. E1 contenido lineal era del 42,5 %

pare la reaccién catalizada contre 52,3 % pare la resccién sin

EJEMPLO

Los productos que contienen fésforo del ejemplo 1-B

USA 3.455.713 de Godfrey, se evaldan con respecto & su efecto
ignifugo sobre hilos de rayén producidos a.partir dé una vis-
cosa formadora de filamentos que comprende 8,6 % en pes& de
celulosa, 6,2 % en peso de hidréxide sbédico y 33 % de disulfu-
ro de carbono, basado en el peso de la celulosa, y que tiene
una viscosidad, en la hilature, de 6.000 centipoises & 182C.
Los compuestos ignifugos fosforados se Iinyectan en la corrien-
te de viscosa en:la proporcién deseada, con respecto al peso de
la celulosa en le viscosa, y la mezola de viscdsa se page a
través de un mezclador de elevado esfuerzo cortente. Esto pro-
porciona una viscose que posee el ignifugo dispersado en la
misma como finas particulas 1fquidas de un tamafioc de 1 a 10
micras.

Iag viscosas preparadas como anteriormente ge ha in-
dicado y que contienen cantidades deliberedamente variadas de

los. compuestos ignifugos fosforedos, se hilan en bafios de hi-

latura, é4cidos, acuosos convencionales, que comprenden 9,8 %
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“Los hilos de celulose regenerada preparados de esta foma es-

~efectuados en el género seco de celulosa regenerada. La canti-

- 1
la cantidad de ignifugo presente en el género dondicionado.

-44122900

en peso de écido sulfirico, 3 % en peso de sulfato de zine y
17,5 % en peso de sulfato de sodio, & una temperaturé del baﬁoi
de 500C, E1 hilo se estira en himedo en un 35 % abroximadaman-
‘e de su longitud original. Los hilos que poseen un denier de
240 y 40 fildmentos se procesan pasfndolos a fravés de une
serlie de baflos que incluyen los bafios de lavado con agusa, de’
desulfuracién, de blangueo, de blanqueo &4cido, de anticloro

y de acabado de suavidad. Los hilos se secan, se transfieren

a envases y por dltimo se tejen en géneros de puhto circular.

taban ocompuestos de filementos individueles que tenfan parti-
culas liquidas y finas de lgnifugo atrapadas en la matriz de
celulosa. C
Se realizaron ensayos con respecto & la ignifugaci-
dad de los géneros, determinando el contenido en fésforo de
los ignifugos y de los géneros,

La Tabla II identifica el compuesto ignifugo parti-

ocular ensayado, el porcenteje de ignifugo en el género condi-

cilonado y los resultados de los ensayos de infleamabilidad
dad de fésforo en el género seco fué utilizada para calcular

El ignifugo de control fué el descrito en el sjemplo de la
Patente USA No. 3.455.713 que consistia en une mezcla liquida
de polimero de fosfonitrilato de di-n-propilo incluyendo,
aproximadamente, 65 % de trimero, 15 % de tetrdmero, entre 15
y 20 % de polimeros ciclicos superiores y menos de un 5 % de
polimeros lineales,

El ensayo de inflamabilidad se realizdé empleando

(1) el método Iimited Oxigen Index (LOI) y (2) el ensayo Ver-
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-de 18,5,

‘cémara libre de corrientes de aire (tiro) mirando hacia abajo

tical Strip AATCO34-1969. ' ) ;
El ensayo LOI se efectia soportando una muestre de
género condicionada de 7,62 em x 20,32 cm en un basgtidor en
forma de U que estd montado en una cémare cilindrica abierta,
Por le bese de la cémara,se admiten mezclas controlades de ga-
ses oxigeno y ﬁitrégeno y se perﬁite gque estos geses desplacen
a la atmfsfera normel. Una vez obtenlda una atmésfera equili-
brada en la cémare, la muestira de género se quéma con ung lleme
de gas buteno poniendo en confacto la llama con el borde supe-
rior del género. En el caso de que el génerc no arda, se incre
menta la proporeldén de oxigeno de la atmésfere hasta un nivel
en donde se propagard la llamae., Por el contrerio, si el género
arde ¥ se propaga la llame, se reduce la proporoién de oxigeno
de la atmbefere hasta un nivel en donde la proﬁagacién de la ‘
llame es practicamente de cero. E1l LOI es la concentracién en
tanto por ciento minima de le atmésfere de oxigeno en la cual
arderd el género del ensayo y permitird la propagacién de 14
llama, Un género de rayén de control o testigo, tiene un ILOI

El ensayo Verticel Strip (tire vertical) se efectia
soportando une muestra de género de 7,62 cm x 25,4 cm en un
bastidor en forma de U el cual expone 5,08 x 25,4 em de género,

Ia muestra y el bastidor estdn soportados verticalmente en une

el extremo abierto del bastldor de género. ILa igniocién del
género se efectlia con un quemador Tirrell de butano. Se alinea
une llame de 3,81 em de longitud con la base del género, de
modo que 1,90 om de la llema se ponge en contacto oon el géne-

ro. E1 tiempo de contacto de la llama es pare (a) de 3 segundos

y para (b) de 12 segundos. Se obtienen datos pers mostrar la
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longitud de la ﬁarte chamuscada y el tiempo en el cual se
slgueén produciehdo ascuas. ;

Debe observerse que los ensayos fueron realizados
utilizando géneros de punto de construccién relativemente li-
gere, Los resultados del ensayo dé ignifugacided de la tire
vertical son dtiles para una valoracién relative de los géne-
ros ensayados puesto gue este ensayo es enormemente afectado
por el peso del género. En el ensayo vertical, se ensayaron
cinco muestras, debiendo ser la longitud media de la parte
chamuscada inferior 2 17,78 am pare pasar el ensayo y de
25,4'cm para no pasar dicho ensayo.

Los datos del enseyo de oxigeno limitado poseen una
relevancia superior de la inflamabilided de géneros de peso
nomal puesto que los Indices de oxigeno limitado no sén depen
dientes del peso del génerv.

La Tabla I es una lista de les muestrdas preparadas
empleando los diversos ignifugos (IG)'del eJemplo 1-B, que
muestra las concentreaciones de IG y de fésforo en el género.
La muestra comparative se preparé en la forma descrita ante~
riormente empleando una mezcla liquida convencional de poli-
meros de fosfonitrilato de di-n-propilo que comprendia, apro-

ximedemente, 65 % de trimero, 15 % de tetrémero, 15-20 % de

.'polimeros ciclicos superiores y menos del 5 % de polimeros li=-

neales. La Tabla II muestre las caracteristicas de inflamabi-
lidad de los géneros ignifugados. Le muestra 1-B corresponds

respectivamente al ejemplo 1~B.




Foafazeno IG

Género acondicilonado

Muestre No. Género No,  _ZIG LE
1-B 1 7,8 1,65
2 11,1 2,32
: 3 11,6 2,41
Comparacidén 1 5,0 0,98
2 9,9 2,11
3 11,0 2,30
4 14,1 2,90
5 16,9 3,50
6 21,0 4,30
fabla IT
% IG | Ensayo Ensayo de la llema vertical
en el | del
género {indig 3 Seg. 12 _Seg.
acon- | de o
=| Longltud Longitud
Ignifugo Mg;:ga gigﬁ-‘-’- S ne_ | ohemus-_ | Ascuss [chemus- | Ascuas
(16) g o tado cada am” | Seg., cade, cm| Seg.
Producto del 1 7,8 | 25,7 25,40 | 14,0seg. 22,86 |2 seg. &
Ejemplo 1-B NAF |
2 1,1 | 27,5 15,24 3,0segd 15,24 AR
3 11,6 27,3 10,16 5,0seg. 12’70 NAF
Comperacién | 5,0 23,8 25,40 18,0seg4 25,40 7 seg.
2 9,9 25,7 25,40 1740egd 22,86 gA;eg. a
3 1,6 24,7 | 25,40 |17,20eg] 22,86 |NAF &
7’7 828
4 14,1 25,3 22,86 13,0568- 14,22
5 [16,9 | 26,0 7,62 |NAF 4,5 13,20
6 1,0 |26,3 4,82 NAF | 13,20

® _ Por encime de 17,78 em falla en el ensayo de tres segundos.

¥ _ NO SE PROIUCEN ASCUAS.
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De;scrita suficientemente la natursleze del invento,
as{ como la manera de realizarse en la prédctica, debe hacerse
constar que las disposiclones anteriommente indicadas son sus-
oeptibles dé modif10§ciones de detalle en cuanto no alteren su |
prineipio fundamental. Tembién se hace oonster que el invento
corresponde &8 una sgolicitud de patenté presentada en Nortesme-
rica con el No. de Ser. 232.199 de 6 de marzo de 1972, aco-
gléndose por lo tanto a los beneficios que conceden los Conve-
nios Internaci&nales en vigor, siendo lo que constituye la
esencia del referido invento por lo que se solicita Patente de
Invenoclén por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA IA
PRODUCCION DE FILAMENTOS Y ARTICULOS FILAMENTOSOS DE CEﬁULOSA
REGENERADA IGNIFUGOS; caracterizéndose por lo siguientes

1e~ Procedimiento para l2 produccidn de filamentos
¥y articulos filementosos de celulosa regenerada ignifugos, ca~
racterizade porgue comprende dispergar, en la celulosa,l30—100
partes en peso, por 100 partes de celulosa, de fosfazenos poli
méricos lineales gque son unos fosfazenos poliméricos, liquidos, |
sustancislmente insolubles en agua, y 0-70 partes de un fosfa-

zeno ciclico mixto de férmula general:

(o1
b/

en la que n es por lo menos 3 y XeY repregentan sustituyentes

iguales o diferentes que incluyen grupos -OR en donde R es ali-
fédtico, cicloalifédtico, aromético o heterociclico, siendo dicho

redical alifético de cadena recta o ramificada y con 1 a 12

dtomos de carbono, teniendo los radicales cicloalifédticos de 4
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l a 6 étomos de carbono y los radicalesiarométicos de 6 a 10
dtomos de carbono, grupos -SR en donde R se define como ante-

t riomente, grupos --NR1R2 en donde R1 es hidrdgenb Yy R2 es un
£rupo aliféticd inferior o R1 y R2 son grupos aliféticos infe- '

| riores, cicloalifdticos o arométicos como anteriormente se hen

descrito, y R1, R2 y -N formen conjuntemente un grupo hetero-
cifclico nitrogenado de 5 6 6 miembros, y 30 a 100 % de un fos-
fazeno polimérico lineal cuyas unidades estructurales recurren

tes tienen la férmula generals

en 1la que X e Y se definen como anteriormente.
| 2.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque R es un redical alquilo o alquenilo que tiene
de 2 & 6 &tomos de carbono.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracte-
rizado porque R tiene grupos sustituyentes elegidos entre halé-
geno, grupos éter y grupos amino,

4.~ Procedimiento seglin la reivindicacién 1, carac-
ferizado porque el fosfazeno estd presente en una centidad de
10 a 20 % en peso, basado en la celulosa regenereda.,

7 5.~ Procedimiento segin la reivindiceeién 1, carac-
terizado porque R se elige del grupo consistente en radicales
metilo, etilo, cloroetilo, propilo, isopropilo, butilo, iso-
butilo, amilo, isoamilo, hexilo, alilo y crotilo.

6.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carzac-

terizado porque el fosfazeno polimérico, liquido, sustancial-

mente insoluble en agua, se prepara por (&) reacelén de pentaw
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¢loruro de fésqu'o con cloruro de amonio, en un diluyente
inerte, bajo condiciones taies que por lo menosS Se encuentre
presente un mol de pentacloruro de fésforo por mol de cloruro
de amonio; (b) esterifiocacién del producto de reacoidn con el
reactante elegido del grupo consistente en alcoholes aliféticos

con 1 a 6 &tomos de carbono, un alcéxido de sodio con 1 & 6

‘é&tomos de carbono y un 6xido de alquileno con 1 & 6 &tomos de

carbono,

7+~ Procedimiento segin la reivindicacién 6, carac-
terizado porque el reactante esterificante contiene de 2 a 4
étomos de carbono,

8.— Procedimiento segin la reivindicaoién 6, carac-
terizado porque el pentacloruro de fésforo se hace reaccionar
en cantidedes de 1 & 3 moles por mol de clorurco aménico.

9.~ Procedimiento pare la produccidn de filamentos y
articulos filamentosos de celulosa regensrada ignifugos, *al
¥y como queda sustancialmente descrito en i& presente Memori&.

Este Memoria consta de 20 hojr g escrias a méquina

por una sola ~ara.

Medrid, * 3 MAR. 1973

EWOC L CRTO ™ O,

1, GOMEZ ROZ8D Y DAODET
B+ pe Fitdtadot L. Gaota Forodader

ety




	Bibliographic data
	Description
	Claims



