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Beta invencidén se relaciona con un procedimiento
para preparar fosfazenos poliméricos mediante formacién de
enlaces P-0-P & través de 1la condensacién de ésteres alqui
licos de cloruros fosfonitrilicos poliméricos gue contienen

de 3a 10 % de cloro residuel, con eliminacién de cloruros
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~ debe ser estable e inerte con respecto & la viscosa altamente

de alquilo; Estos fosfazenos poliméricos son Gtiles para que
los filementos de celulosa regenerada y otros articulos fila- |
mentosos posean, permanentemente, propiedades ignffugas, &l ’
dispersar en dichos filamentos y articulos una cantidad igni-
fuga de estos fosfazenos poliméricos, liquidos, sustancialmen-i
te insolubles en agua.

Para muchas finalidades textiles es deseable pro- :
porcionar fibras ¢ hilos de celulosa que posean una inflamabi-f
1idad grandemente reducida. En la fabricacién de raybén por el
método viscosa, se ha propuesto aifadir varios productos qui’.m:i.—E
cos ignifugos a 1la viscosa antes de le hilatura, Este método
presenta bastantes problemas adicionales a causa de la quimica

particular del proceso viscosa. Por consiguiente, el ignifugo

alecaline y también con respecto al balio éeido de regeneracién
en el cual se extruye le viscosa. Dicho ignifugo no deberd
extractarse durante la hilatura y procesado. En adicién, el
material afiadido no debe interferir con el proceso de hilatu-
ra, por ejemplo, causando un taponamiento de las hileras.

El rayén se ha hecho permanentemente ign{fugo me~-
diante la dispersién en el mismo de una centidad ignifuga de
un polimero de fosfonitrilato 1{quido, sustancialmente insolu-
ble en agua, tal y como describe Godfrey en las Patentes USA
Nos. 3.455.713, 3.505.087 y 3.532.526, respectivamente, con-
cedidas el 15 de julio de 1.969, -7 de abril de 1.970 y 6 de
octubre de 1.970. Aunque las composiciones de P-0-P no degra-
den seriamente las propiedades de las fibras de raybén, es de-
seable siempre tener igni{fugos més eficaces que'pemitan la
obtencién de una ignifugacidad adecuada para un nivel de adi-

tivo méds inferior lo que se traduce a su vez en una disminu-
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cién de ékﬁeterioracidn de lasg propiedades figicas de las
fibras de raybén en una disminucidén del costo.

De acuerdo con le presente invencidén, se proporcio—
na un meevo procedimiento pars la produceidén de fosfazenos
poliméricos liquidos, los cuales cuando se dispersan en celuw-
losa regenerada hacen que ests Wltima sea altamente resisten—
te al fuego. Las unidades fosfazeno estén enlazadas al azar
medientes fuentes de oxigeno que conectan los &tomos de fésforo
de las unidades fosfazeno vecinas.

El nuevo procedimiento consiste en esterificar par-
cialmente un cloxruro fosfonitrilico, el cual puede consistir
en 100 % de polimeros lineales o en 100 % de polimeros cicli-
cos o en ocualquier mezcla de polimeros lineales y eciclicos,
con un aleéxido metdlico, o un alcohol, en presencia de un
aceptor de &cido, conteniendo la porcidén alquilo del alcohol

o alcédxido de 1 a 12 4tomos de carbono y siendo continvada la

’ esterificacién hasta un punto en el cual el cloroéster contie-

ne de 1 & 15 %, con preferencia de 3 & 10 % en peso, de cloxo
sin reaccionar, basado en el peso del cloroéster. Las impureza
son separadas del cloroéster mediante filtracidén o lavado, con
lo cual se eliminan los materiales solubles en agua, generg.l-
mente sgles y otras impurezas de subproductos. El cloroéster
se calienta para condensarlo & un polimero de peso molecular
incrementado, mediante calentamiento a una temperatura com-
prendida sntre 100 y 2502C aproximademente, con preferencia
de 130 a 22000, y mediante separacién del cloruro de alquilo
lo cual deja al producto polimérico condensado. Los fosfaze-
nos condensados de esta invencién son 1fquidos, generalmente
de une viscosidad bombeable., Los materiales de viscosidad

muy elevada pueden diluirse con disolventes para facilitar la

7
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incorporaoi&n del fosfazeno en rayén.

La reaccién de un polimero de cloruro fosfonitrilico

con un alcéxido o alcohol, en presencia de un aceptor de écido,?

ge efectlia convenientemente afindiendo el eloruro fosfonitri{li-

co a une solucién agitada de alcéxido, Se emplea una insuficien

~eia estequiométrica del aleéxido para producir un cloroéster

gque contiene de 1 a 15 ¢ de cloro residuel. Ia esterificacién
se realiza convenientemente en un disolvente o diluyente y la
reaceién de esterificacidén se lleva & cabo en generel a la
temperstura de reflujo del disolvente y/o diluyente seleccio-
nado como medio de reacecién.

Nomalmente, el cloruro fosfonitrilico se afiade a
una lechada de aleéxido insuficiente, tal como propbéxido, y
la esterificacién se completa del modo usual. La reaccién
avanza de modo tal que las primeras moléculas de cloruro fos—

fonitrilico que reaccionan son totalmente esterificadas, pro-

' duciendo de este modo unsg mezcla de material totalmente este-

rificado o casi totalmente esterificado con cloruro fosfoni-
trilico polimérico sin reaccionar. Sin embargo, un proceso

de adiclén inversa, en el cual el alcéxido se afiade & un clo=~
ruro fosfonitrilico liquido adecuado, produce un producto par
ticularmente eficaz. Bl proceso de adiclién lnversa produce
més cloroéster y deja sin reaccionar poco o ningfn cloruro
fosfonitrilico. ,

ILa condensacién del cloroéster se efectda convenien-
temente por calentamiento bajo vaci{o para facilitar la separa-
¢ién de subproductos de haluros de alquilo y de cualguier di-
solvente o diluyente retenido empleado en la reaccién de es-
terificacién. L& condensacién del cloroéster bajo vacio re-

quiere menos tiempo, produce menos acumulacién de color en el
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producto £inal y pueden elimingrse facilmente el disolvente
residual y otras impurezas de bajo punto de ebullicidn que

permanecen en le mezcla de reaccidn.

De acuerdo con la invencién, se hace reaccionar un

polimero de cloruro fosfonitrilico de férmula generals

c1
|

|
Cl n j

en la que n es por lo menos 3, con un alcohol o alcéxido que

tiene de 1 a 12 &tomos de carbono, para producir un éster par-
cialmente clorado que puede ser clclico o lineal, el cual por

conveniencia se representa mediante la estructura generals

i
Y n

en donde n es como minimo 3 y X e Y representan sustituyentes
iguales o diferentes, incluyendo grupos ~OR en donde R es
alifético, cicloalifdtico, aromdtico o heterociclico, siendo
el radical alifédtico de cadend recta o ramificada y teniendo
de 1 8 12 Atomos de carbono, con preferencia R es un ra.dic;a.l
alquilo o alquenilo que tiene de 2 & 6 4tomos de carbono, ¥
los radicales cicloaliféticos tienen de 4 a 6 &tomos de car~
bono y los arométicos de 6 a 10 &tomos de carbono; R puede

tener también grupos sustituyentes incluyendo halbégenos,

Y permenecen como &tomos de halégeno & partir del polimero de
haluro de fosfonitrilo del cual se deriva el éster, Normalmen

te, el halégeno es cloro.



5e

10.

15.

20,

417999 -

Por conveniencia, la formulacidnt

€

se emplea pers representar anflogos tanto ciclicos como 1i-
neales en donde X e Y se definenm como anteriomen’ce.‘ Debe en- |
tenderse que los anflogos lineales son formuledos de forma

més correcta comos

X
' Y n

en donde Q y &4 representan grupos termineles y X e Y se de-
finen como anteriormente, En los oligbémeros lineales nes 2 6
més. Por ejemplo, Z puede ser -OR mientras que Q puede ser
grupos termingles (RO)ZP- teniendo R el significado anterior-
mente descrito. Similammente, para los cloruros fosfonitrili-

cos lineales,

C1
¢1 n

4' puede ser cloro mientras que Q' puede ser -Pclg PClg 6
-Pcl'; C1™ ¢ -PClpe 4 pesar de que n es generalmente de 3 por
lo menos pare los anfélogos lineales as{ como pars los ciclicos,
cierta proporcién pequefia de la frac’ciénr lineal puede contener
componentes en los cuales n sea inferior a 3.

El cloroéster se condensa con eliminacién de haluro

de alquilo. En un simple ejemplo de la invencién, la auto-con-
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densacidn de un clorodster trimérico se traduce en mezclas de
productos pudiéndose representar uno de los miembros por la

egtructure general:

r( \\N (("R)g
RO~ | | _OR N/P\\q (?R)2

P P

J/ \N‘/P\Q ”
oR R0> P\N/P“ (OR),

en la que R se define como anteriormente. Las composiciones
reales son con frecuencia mezclaes de materiales lineales y
clclicos que incluyen tetrémeros y polimeros ciclicos supe-

riores. ¥a ge sabe que & las temperaturas utilizadas en el

: presente proceso, se obiiene la transposicién témica alcoxi-

fosfazeno-oxofosfazeno, Parte del éster presente en 1los pro-
ductos del procedimiento de la invencidn puede ser de esta
ilt¥ima estruoture. Ia transposicibén es descrit® por Records
of Chemical Progress, Vol. 28, 1967, péginas 243-258, "The
Phosphazenes”. :
Ia reaccién entre los grupos alquilo y haluro de
fésforo, con eliminacién de haluro de algquilo, puede proceder
con o sin disolvente., La relacién relativa entre grupos alqui-
1o y haluro de féaforo puede variar ampliamente debido a las
muchas opciones disponibles de reactantes. En la préctica,
las relaciones de los reactantes estén 1imitadas puesto que
las composiciones preferidas retienen de 3 2 10 % de cloro,

Ia relacién entre los grupos alguilo y haluro pro-
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cede a 100 - 250¢C aproximadamente, con una variabilidad con-

siderable en 18 reactividad del componente haluro. la reac-

eién puede efectuarse discontinug o continuemente. Las veloci-?

dades de reaccidén son lentas en el extremo inferior de la ga=~

¢
'

ma de temperature; las reacciones de decoloraclén y de descom- .

posicién competitiva tienden & producirse en el extremo supe-
rior de dicha gama., Por consiguliente, la gama preferida de
temperaturas es de 130 a 2202C.

Ia dependencia térmica de la velocidad de reaccidn
pare eliminar el cloruro de alquilo fué observada en los ejem—
plos para la gama de temperaturas de 150 - 220eC, cuyos ejem-
plos utilizan cloruro de fosfonitrilo eciclico para formar los
cloroégteres. Cuando se empled un cloruro fosfonitrilico con-
teniendo 23 % de materiales no efclicos, cloruro fosfonitr{li-
co lineal, para preparar el clorvéster, se observé la eleva-

elén de la velocidad de reaccién en la condensacidén térmica.

El examen de los ejemplos 1 & 6 demuestra que la reacecién pa- :

rece que ha ocurrido en menos tiempo que el intérvelo de tiem-

po esperado al utilizar temperaturas superiores, lo cual indi-

. ca una velocldad de reaceién acelerada debido a la inclusién

de cloruro fosfonitri{lico no cfeclico en la preparacién de los
cloroésteres. De este modo, es preferible emplear como mate-
rial de partida cloruros fosfonitrilicos poliméricos que con-
tengen de 10 & 80 % aproximadamente de polimeros lineales,
estando constituido el resto del material de partida por po-
limeros ciclicos.

A medida que avanza 18 reaccién enire los grupos
alquilo y haluro, se elimina cloruro de alquilo de bajo punto
de ebullicién. Para promover la separacidén del cloruro de

alquilo se prefiere el empleo de la preaién atmosférica o de
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una presién reducida del orden de 5 & 760 mm de mercurio. Se i
prefieren las presiones subatmosféricas puesto que las mismas |
limitan la decoloracién del producto. ;l
BEn funcién de le eleccién de los reactantes, el |
56 tiempo de condensacién varia generalmente desde unos cuantos E
| minutos, aproximademente de 5 & 10, hasta 12 horas, en la gama ;
preferida de temperaturas. La condensacién avanza més rapida- {
mente a las temperaturas superiores junto con clerta decolora~ |
cién., Las condiciones éptimas de tlempo~temperaturs deben ser
10. encontradas paras cada composicién de cloroéster. El tiempo
puede prolongarse adicionalmente en el caso de que se desee
un contenido en halédgeno particularmente bajo o una viscosi-
ded més elevada,

Ia reaccién puede efectuarse en disolventes (dilu-
15. yentes) inertes, con preferencia elegidos para refluir a la
temperatura de reaccién deseada, por ejemplo, octano o cloro-
benceno. Se desea un disolvente a partir del cual pueda sepa-
rarse facilmente el cloruro de alquilo subproducto., Cuando se
elige un disolvente de bajo punto de ebullicién, se utiliza
20, presiln suficiente para conseguir una temperatura deseada de
reaccién, Cuando 1la reaccidén se efectia sin disolvente, es
conveniente pasar una corriente lenta de gas inerte, tal coxﬁo
nitrégeno, & través de la mezcla de reaccién para barrer el
cloruro de alquilo., El grado de reaccién puede ser monitori-
25, zado midiendo el cloruro de alquilo desarrollado o por andli-
sis del clorurc residual,

No se requiere ninguna instelacién especial. Puede
aplicarse un reactor convencional equipado con dispositivos

do dosificacién, agitacién, cslentemiento, refrigeracién, re-

30. - flujo y destilacién.
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' lésicas, e hilerse a filamentos. De este modo, pueden emplear-

| de celulosa para preparar filementos de celulosa regesnerada

 racién del fosfazeno polimérico, 1liquido, antes deserito, en
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"'—Aﬁnque la reaccidén procede sin catalizsdor, la velo- ‘

cidad de reaccién se incremente materialmente por la presencia :
' |

de un catalizador. El empleo de un catalizador, tal como cobre,
reduce el tiempo y temperatura requeridos y disminuye el grado :
de decoloracibén y reacciones de descomposicién.

Ia cantidad de ignifugo de esta invencién dispersado

- en celulosa regenerada (reyén) depende de si se quiere propor—-:

cionar un equilibrio adecuado entre la ignifugacidad y las
propiedades de la fibra. Las cantidades dtiles del ignifugo

pueden varier desde 1 & 25 % aproximadamente y con preferencia;
desde 2 a 18 %, basado en el peso del filamento. |
Los compuestos ignifugos de esta invencidn se incor-
poran en los filamentos de celulosa regenerada mediante cusl-
giiera de los métodos conocidos para preparar dichos f£ilamen-—
tos. A pesar de que se prefiere el método viscosa, los com-

puestos ignifugos pueden ser incorporados en soluciones celu-
se el método de cupramonio y la desesterificacibén de un éster

gue poseen, incorporados en los mismos, los compuestos de pro-
piedades ignifugas.

Una versién de esta invencién comprende la incorpo-

una solucién de viscosa y la hilatura de la viscosa en forma
de uno o més filementos en un medio coagulante y regenerante.
Los filamentos formados son tratados a continuacién empleando
técnicas de sobra conocidas en el campo del rayén, para pro-
porcionar filamentos, fibras e hilos continuos, asi como fi-

bras cortadas. Estos pueden ser empleados para preparar cual-—

quier artfculo textil conoecido en el cusl sea deseable la pre-'
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& propiedad de ignifugacided.
Los siguientes ejemplos ilustran adicionalmente la

invencién. Todas las proporciones indicadas en los ejemplos y
en la memoria se expresan en peso & menos que se especifique
lo contrario.

EJEMFLO 1

Se forma una suspensién de propéxido sédico en 5,2

litros de xileno mezclados, cargando 1.140 ml de n-propanol

" en 308 g (13,4 moles) de sodio fundido y sgitado, & 110-1152C,

Ia reaccidén se completa agitando a reflujo durante & hora més.
Se prepara un clorodster cargando un exceso estequiométrico
del 19,3 % (928 g, 8 moles) de cloruro fosfonitrilico ciclico
en clorobenceno disolvente, a la suspensién de propbxido, a
la temperatura de reflujo. EL cloroéster se forma en 3 horas.
El cloroéster se aisla por lavado con agua de la mezcla de
reaccién enfriada y concentracidén de la capa orgénica in va-
cuo (852, 16 torr). EL cloroéster se calienta entonces en un
matrdz rotativo a 200¢C, 18 torr, durente 12 minutos. A con-
tinnacién se indican los andlisis de cloroésteres precursores
(A) y de producto termicamente tratado (B).

Andliesis —(4) !B}

Carbono 38,03 37,85
Hidrégeno 7,62 Ty22
Nitrégeno 8,49 10, 12
FPésforo 20,90 22,96
Cloxo 6,44 1,98
Pesgo molecular 630 1020
Indice de acidez 6,7 14
Viseosidad a 25¢C 220¢s 2500¢s
Indice de refraccién a 259¢ 1,4669 1,4755
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EJENPLO 2
Se repite el Ejemplo 1, excepto que el tratamiento
térmico del cloroéster se efectia a 170 - 1802C, 19 torr, du-

rante 55 minutos. A continuacién se indica los andlisis del
éster antes (A) y después (B) del tratamiento térmico.

Andlisis (4) (B)
Carbono 138,97 38,02
Hidrégeno 7,61 7433
Nitrégeno 8,61 9,60
Pésforo 19,73 21,31
Cloro 6,34 2,45
Peso molecular 640 1210
Indice de acidez 3,6 8,3
Indice de refraccién & 230C 144676 1,4745
Viscosidad a 252C 53cs 6800¢s
EJEMPLO 3 '

Se repite el Ejemplo 1 excepto que el tratamiento

térmico se realiza a 1502C, 16 torr, durante 10 horas y media. |

A continuacién se indican los andlisis del producto, los va-
lores entre paréntesis corresponden &l cloroéster sin tratar.

Andlisis

Carbono 3'% 285 (38,3)
Hidrégeno 7,30 (7,5)
Mitrégeno 10,09 (9,1)
Fésforo 22,21  (20,67)
Cloro 0,97 (6,57)
Peso molecular 984 621
Indice de acidez 8,5 (6,6)
Viscosidad a 25¢ 24.000cs 80

Indice de refraccién a 299 1,4743  (1,4655 & 262)
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Se repite el Ejemplo 1 excepto que el tratamiento
térmico se realiza a 2202C, 15 torr, durante 8 minutos. Se
muestra a continuacidn el andlisis del producto. Los valores

entre paréntesis corresponden al cloroéster sin tratar.

Andélisis

Carbono 38,46 (40,07)
Hi drégeno 7539 (7,32)
Nitrégeno 9,86 (9,06)
Péaforo 22,85 (20,69)
Cloro 0,55 (3,54)
Peso molecular 923 ( 612)
Indice de acidez 13,4 (14,7)
Viscosidad a 259 699 308 (44,2)

Indice de refraccibén e 210 1,4748  (1,4645)

El producto que contiene f£ésforo fué evaluado con
respecto a su efecto ignifugo, en hilo de rayén producido a
partir de una viscosa formadore de filamentos que comprende
8,6 % en peso de celulosa, 6,2 % en peso de hidréxido sédico
¥ 33 % de disulfuro de carbono, basado en el peso de la ce-
lulosa, y teniendo una viscosidad de hilatura de 6.000 centi-
poises a 182C, El compuesto ignifugo fosforado fué inyectado
en la corriente de viscosa en la proporcién deseada, en base
el peso de la celulosa en la viscosa, y la mezcla de viscosa
se pasbé a través de un mezclador de elevado esfuerzo cortan-
te. Esto proporciond une viscosa que poseia, dispersado en la
misma, el ignifugo en forme de finas particulas liquidas de
un temafio de 1 & 10 micras.

La viscosa fué hilada en un bafio de hilatura 4cido,

acuoso, convencional, que comprendia 9,8 % en peso de &cido
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sulfdrico, 3 % en peso de sulfato de zine y 17,5 % en peso de
sulfato gbédico, a una temperatura del bafio de 5020, E1 hilo
fué estirado en himedo en un 35 % eproximadamente de su lon- i_
fitud original., Tos hilos que tenfan un denier de 240 y 40 fi- |
lamentos fueron procesados paséndolos 2 través de une serie .
de befios que incluian lavado con agua, desulfuracién, blanqueo;
blanqueo dcido, anticloro y de acebado de suavidad. Los hilos i
fueron secados, transferidos a envases y por Ultimo tejidos %
por punto para formar géneros de punto eircular. Los hilos

de celulosa regenerada preparados de este modo estaban cons-
titufdos por filamentos individuales que poseian finas parti-
culas liquidas de ignifugo atrapadas en la mair{z de celulosa.
El género retuvo un 15 % en peso del fosfazeno, encontrindose
gue dicho génexro era resistente al fuego.

EJEMFLO 5
Ia preparacién del sjemplo 1 fué modificads em-

pleando un cloruro fosfonitrilico polimérico que contenia 23 ¢
de clorofosfazenos (no ciclicos) insolubles en hexano, estan-
do constituido el resto por material ciclico. El tratamiento
térmico se efectué a 1508G, 22 torwr, durante 7 horas y media.
A continuacién se indica el andlisis del producto. Los valores

entre peréntesis corresponden &l cloroéster gin tratar.

Anfdlisis

Carbono 39,23 (40,30)
Hidrégeno 7,83 (8,15)
Nitrégeno 9,79 (9,34)
Pésforo 21,53 (19,75)
Cloxo 1,28 (4,89)
Peso molecular 980 (683)

Indice de acidez 6,7 (4,6)
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Anélisis (Continuacién)

Viscosidad a 2592 4.000¢s (320¢8)
Indice de refraccién a 302 1,4692 (1,4626 a 28¢2)
EJEMPLO 6

Ia preparacién del ejemplo 1 fué modificada emplean—

do un cloruro fosfonitrflico polimérico que contenia 64,2 %

de clorofosfazenos (no ciclicos) insolubles en hexano, El tra-
tamiento térmico fué efectuado a 140 - 1502C, 22 torr, duran-
te 65 minutos. A continuacién se indice el anélisis del pro-

ducto. Los valores entre paréntesis corresponden 8l cloroéster

gin tratar.

Anélisis

Carbono 37,32 (39,1)
Hidrégeno 7,29 ( 8,03)
Nitrégeno 8,75 ( 7,87)
Pésforo 22,15 (20,12)
Cloro 1,64 ( 5,9)

Peso molecular 985 593

Indice de acidez 18,6 (14,5)
Viscosidad & 25¢ 10.000 43

Indice de refraccién a 252 1,4715  (1,4648 a 202)

NO

Smsmnmimm

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,

b=

asi como la manera de realizarse en la préctica, debe hacerse
congtar que las disposiciones anteriormente indicadas son
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte-
ren su principio fundemental. También se hace constar que el
invento corresponde & una solicitud de patente presentada en
Norteamérica con el No., de Ser. 281.318 de 17 de agosto de

1.972, acogléndose por lo tento a los beneficios que conceden
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los Convenios Internacionsles en vigor, siendo lo que consti-
tuye la esencia del referido invento por lo que se solicite .
Patente de Invenéién por 20 ajios en Espsafia, sobre: PROCEDI- :
MIENTO PARA PRODUCIR UN FOSFAZENO POLIMERICO; caracterizéndoseé
5. por lo sigulente: |

1o~ Procedimiento para producir un fosfazeno poli- |
mérico, caracterizado porque comprende las etapas (1) reaccio-i
nar un clorure fosfonitrilico con un alebéxido metdlico o un ‘
alcohol, en presencia de un aceptor de é&cido, siendo la por-
10. elén alquilo del alcohol o aleéxido un radicel de 1 & 12 &to-
mos de carbono, para producir un éster de fosfazeno clorado
que contiene de 1 & 15 % en peso de cloro sin reaccionar, ba-
sado en el peso del cloroéster y, (2) calentar el cloroéster
& une temperatura de aproximadamente 100 - 2502C, para produ-
15. cir un éster de fosfazeno polimérico, condensado, de peso mo-
lecular incrementedo. '

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carsc-
terizado porque el cloruro fosfonitrilico es una mezcla de
polimeros lineales.
20. 3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque el cloruro fosfonitr{lico es una mezcla de
polimeros ciclicos.

4.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1; carac-
terizado porque el cloruro fosfonitrilico es una mezcla de
25. polimeros ciclicos y lineales. ‘
| 5.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque el éster clorofosfonitrilico se calienta a
una temperatura de 130 a 2202C aproximadsmente para producir

el producto fosfazeno polimérico condensado de peso moleculer

3  . incrementado.



5.

10.

15.
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5.- Procedimiento segin la reivindicacién1, carac—
terizado porque el cloroéster se calienta bajo vacio para fa-
cilitar la eliminaeién de cloruro de alquilo subproducto.

7.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque el cloruro fosfonitrflico se afiade al aledxido
rara producir el cloroéster.

8.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque el alcbéxido se affade 81 cloruro fosfonitrilico |
para producir el cloroéster.

9.~ Procedimiento para producir un fosfazeno poli-
mérico, tal y como queda sustancialmente descrito en la pre-

sente Memoria.
Esta Memoxia congta de 17 hojas escritas s méquina

por una sola carg.

47 (50, 1973
Madrid,
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