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Esta invención se relacion a con un procedimiento 

para preparar fosfazenos polim éricos condensadoa mediante 

e l  tratamiento de ásteres p a rc ia les  de c loraros fo s fo n it r i— 

l íe o s  que contienen 1 a 15 en peso de c lo ro , basado en e l 

5 . peso del á s te r  p a rc ia l, con una base de amina .te rc ia r ia ,
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en donde se presenta la  eliminación del subproducto de cloru ro■ 

hidrocarbonado, a temperaturas de por lo menos 20CGj estos j 

fosfazenos polimóiicos son ú tile s  para regenerar filamentos ¡ 

y artícu lo s  filamentosos de celulosa, que son hechos peroa- ' 

nentemente ignífugos a l d istrib u ir  en lo s mismos cantidades 

ignífugas de lo s  fosfazenos polimáricos, líquidos, sustancial­

mente insolubles en agua, producidos por e l procedimiento de 

la  invención. ij
Es conveniente, para la  mayor parte de las  fin al!d a-i  

des te x t i le s , proporcionar fib ras e hilos de oelulosa que po­

sean una inflamabilidad grandemente reducida. En la  fab rica­

ción de rayón por e l -método viscosa, la  adición de varios pro­

ductos químicos ignífugos a la  viscosa antes de la  h ilatu ra , 

presenta c ierto  número de problemas debido a la  quínkca par­

tic u la r  del proceso v isco sa . El ignífugo deberá ser estable e ! 

in erte  con respecto a la  viscosa altamente alcalin a  a s í como 

con respecto a l  baño de regeneración ácido en e l cual se ex-  

truye la  v iscosa . Dicho ignífugo no deberá ser extractado du­

rante la  h ila tu ra  y procesado. Además, e l m aterial añadido no 

deberá in te r f e r ir  con e l proceso de h ilatu ra , por ejemplo,, 

causando el taponamiento de la s  h ile ra s .

El rayón se ha heoho permanentémente ignífugo me­

diante la  dispersión en e l mismo de una cantidad ignífuga de 

un polímero fo s fo n itr ílic o , líquido, sustancialmente insolu- 

ble en agua, ta l  y como describe Godfrey en la s  Patentes USA 

Nos. 3 .455 .713 , 3 .505.087 y 3*532.526, concedidas pl 15 de 

ju lio  de 1 .969, 7 de ab ril de 1.970 y 6 de octubre de 1.970, 

respectivamente. Las composiciones de Godfrey no degradan se­

riamente la s  propiedades de la  fib ra  de rayón y durante la  

operación de h ilatu ra  de la  fib ra  se retiene cantidades del30.
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ignífugo adecuadas para incrementar la  resistencia a l fuego 

de rayón. Sin embargo, ha sido deseable el hallazgo de unos , 

ignífugos más efidaces, a la  vez que posean una retención me- ‘ 

3orada en la  fibra  :duranto la  hilatura de la  misma y en el 

u lterior lavado del género, a l objeto de permitir la  obten­

ción de una ignifugacidad adecuada para un bajo nivel de adi- : 

tivo. Esto, a su vez, reduce a l mínimo e l bailo de las propie- ¡ 

dades f ís ic a s  de la3 propiedades de rayón y disminuye ol costo.

Según la  presente invenfeión, se proporciona un nuevo 

procedimiento para la producción de nuevos fosfazeno3 polimé- , 

ricos condensado3 que, cuando se dispersan en celulosa regene—¡

rada, hacen a esta última altamente ignífuga, y que exhiben * «
características mejoradas de retención en la  fibra durante la

hilatura de fibras a p artir de la  celulosa regenerada y en e l |
¡

u lterior lavado de lo3 géneros fabricados a p artir de dichas j 

fibras.
El proceso de esta invención comprende tra tar un 

éster parcial de cloruro fo sfo n itrllico  con una base do amina 

terciaria , ta l como-piridina, a una temperatura Je por lo me­

nos 2050, con lo cual se elimina el subproducto do cloruro , 

hidrocarbonado y se produce un éster de fosfazeno poliraerico 

condensado de peso molecular y viscosidad incrementadas. El ; 

éster parcial de cloruro fo sfo n itrllico  se prepara a p artir , 

de un alcóxido metálico o alcohol adecuados, teniendo cada = 

uno de éstos de 1 a 12 átomo3 de carbono. Metales adecuados ¡
I

incluyen, entre otros, sodio y potasio. El cloruro ío3foni — j 

lico  parcialmente esterificado puede estar- compuesto de 100 

de polímeros lineales o 100 $¿ de polímeros c íc lico s , o cual- 

ouier ráesela de polímeros lineales y c íc lico s . En términos 

generales, ol éster parcial contiene de 1 a 15 ¡í en peso apro-



ximadamente, es decir de . A .

sado en 100 partes en peso de éster parcial, y con preferencia 

de 3 a 10 ?'■, de cloro sin reaccionar basado en e l peno del 6s-

10.

15.

20.

te r  parcial. ¡

los polímeros de cloruro fosfon itrilico  pueden re- i

en la  que n es por lo menos 3 y puede ser un entero de hasta
J, '

aproximadamente 9; para los polímeros c íc lico s  y hasta 15 -  20 

o más, arrroximadamente, para los polímeros lineales, teniendo 

un poso molecular promedio en húmero de 1.100 a 1.500 aproxi- j 

Diadamente, los ásteres parcialmente clorados pueden preparar- j
i

se por reacción de estos polímeros fo sfo n itrílico s con un a l -  j 

cohol o alcóxido metálico que tiene de 1 a 12 átomos de carbo-j

no, para producir un éster parcialmente clorado, tanto c íc lico  ¡ 

como lin ea l, que puede ser representado por .la fórmula gane- ' 

rals

en la  que n se define como anteriormente y X a Y representan 

sustituyentes iguales o diferentes incluyendo cloro y grupos 

-0R en donde R representa un grupo hidrocarburo a lifá tico , 

c ic lo a lifá tico , aromático o heterocíclipo, siendo el radical 

a lifá tico  de cadena recta o ramificada y con 1 a 12 átomos do 

carbono. Preferiblemente, R es un grupo alquilo o alquenilo

presentarse por la  fórmula general:

l
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que tiene de 2 a 6 átomos de carbono, prefiriéndose on particu­

la r  el radical n-propilo. los radicales c ic lo a lifá tico s  tienen 

de 4 a 6 átomos de carbono y los radicales aromáticos tienen 

de 6 a 10 átomos de carbono; R puéde teher también grupos sus- ¡ 

tituyentes, incluyendo halógenos, grupos éter o grupos amino. |
i

Existen dos técnicas básicas para llevar a cabo e l ¡ 

proceso de la  presente invenbión. En e l primer método, el ésten 

parcial de cloruro fo sfo n itrílico  se trata  con una omina te r -  ¡

ciaria  a una temperatura de 50 a 220ec aproximadamente, con ■
i

preferencia de 50 a 15020 aproximadamente, para producir los j 

nuevos polímeros de fosfazeno condensados de pb3o molecular y ¡ 

viscosidad incrementados. El tiempo durante el cual se lleva 

a cabo el tratamiento es, naturalmente, una función de la  

temperatura, y varía desde unos cuantos minutos hasta 30 ho- j 

ras o más. La amina terciaria  y el subproducto de cloruro h i-  

drocarbonado son separados para dejar ál polímeiro de fosfazeno 

viscoso, generalmente de una viscosidad bombeable. A lternati­

vamente, en el segundo método básico, e l é3ter- parcial puede 

prepararse in situ , por reacción de un cloruro fosfon itrílico  

con un alcohol adecuado de 1 a 12 átomos de carbono, en pre-' , 

senda de la  amina terciaria , y a una temperatura de 20 a 1502C 

aproximadamente; la  reacción se desarrolla para producir ios

nuevos productos de fosfazeno condensados de esta invención.

los fosfasenos condensados de esta invención son generaimen- :i
te líquidos bombeables de una viscosidad relativamente elevada.j 

los materiales de viscosidad muy elevada o semisólidos pueden j 
ser diluidos con disolventes o fosfazenos de paso molecular 

in ferior, para fa c i l i ta r  su incorporación al rayón.
la  formación del éster parcial, puede efectuarse ha­

ciendo reaccionar-el cloruro fo sfo n itrílico  con un alcóxido, o



un alcohol, en presencia de un aceptor de ácido, ta l como una 

amina terciaria  o un carbonato ta l como carbonato sódico o po­

tásico . Guando la  esterificación  se efectda añadiendo el clo­

ruro fo sfo n itrílico  a una solución o lechada agitada del alcó­

xido, se emplea un defecto estequiométrico del alcóxido para 

preparar un éster parcial que contiene de 1 a 15 -5 aproximada­

mente de cloro residual sin reaccionar. Alternativamente, y 

con preferencia, puede emplearse- un proceso de adición inversa 

en el cual e l alcóxido se añade al cloruro fosfon itrílico  y, 

en esta última técnica, e l cloro residual sin reaccionar 3e 

distribuye más uniformemente entre las  moléculas del éster par 

c ia l .  Esto es debido a la  reactividad que progresivamente au~
i

menta de los átomos de cloro, a medida que son sustituidos en 

el cloruro fo sfo n itr ílico . La esterificación .se  efectúa conve­

nientemente en un disolvente o diluyente inerte y en general 

la  reacción de esterificación  se realisa a la  temperatura de 

reflujo del disolvente y/o diluyente como medio de reacción. 

Desde luego, e l proceso para preparar el é3ter parcial puede 

también realizarse continuamente, ta l como por alimentación 

continua de cantidades adecuadas de cloruro fosfonitrílico  y 

alcóxido a un reactor.

La condensación del éster parcial en presencia de 

la  amina terc ia ria , se efectda convenientemente por calenta­

miento bajo vacio, con preferencia 5 a 400 mm de mercurio, 

para f a c i l i ta r  la  eliminación del subproducto de cloruro h i-  

drocarbonal y de cualquier disolvente o diluyente retenido 

empleado en la  reacción de esterificación . La condensación del 

éster parcial bajo vacío requiera menos tiempo, existe menos 

formación de color en e l producto fin a l y pueden eliminarse 

fácilmente e l disolvente residual y cualesquiera oí;ras impu-
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reaaa de bago punto de eb u llic ió n  que pormanesean en- la  moa- 

c la  de reacción .

Para producir e l  producto de esta  invención, no se

requiere ninguna in sta la c ió n  esp e c ia l. Puede ap licarse  un 

reacto r normal con lo s  d isp ositiv os de d o sificació n , a g ita ­

ción, calentam iento, re frig era c ió n , re flu jo  y d e stila c ió n . 

Después de la  elim inación del cloro ligado resid u al, en e l n i ­

v e l deseado, la  amina te r c ia r ia  se elim ina por medios adecua­

dos, ta le s  como por d e stila c ió n  en v acío . IUrante la  reacción, 

parte del cloruro hidrocarbonado desprendido puede reaccionar 

con la  amina te r c ia r ia  para formar compuestos cuaternarios»

Estos compuestos pueden permanecer en e l  producto s in  que j 

lo afecten  de modo adverso. Opcionalmente, pueden elim inarse j 

por lavado con agua.
' , ¡

Las aminas te r c ia r ia s  adecuadas para emplearse en ¡

e l  .proceso de esta  invención, incluyen la s  aminas arom áticas 

h e te ro c íc lic a s , mononucleares y p olinu cleares, la s  aminas 

a l i f á t ic a s  de fórmula R-jí^R^N en donde R-j, Rg y Rj represen­

tan .grupos a lqu ilo  y alquenilo igu ales o d iferen te s , con 

1 a 10 átomo3 de carbono aproximadamente, y aminas aromáticas .

y aralquilam inas de fórmula R4R5R6N, en donde Rg representa : 

a r ilo  y y R5 representan grupos alqu ilo  y alquenilo de 1

a 10 átomos de carbono. Dichas aminas te r c ia r ia s  deberán e s -  :
' i

tur- l ib r e s  de átomos de hidrógeno a ctiv o , es d ecir , no deberán 

contener grupos amino primario o secundarios, pero pueden con~| 

tener más de un nitrógeno te r c ia r io .  Dichas aminas deberán I 

e s ta r  lib re a  de su stituyentes h id ro x i. |

Ejemplos de aminas te r c ia r ia s  incluyen: n irid in a , 

c ¿ - ,  (;>_ y u J-p ico lin a , 5- e t i l - 2-p ico lin a , tr im e tilp ir id in a ,

v in ilp ir id in a ; compuestos h e te ro c lc lic o s  uuentsados ta le s  como
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quinuclidina; quinolina, isoquinolina, me t i l  quino -  .
la res. También son adecuados los compuestos ta les como t i l -  ' 
etilamina, tripropilamina, tributilamina, trioctilam ina, N-me- r 

til-N-etilpropilamina, N, N-dietilp ro pilaxnina, dimetilanilina, 

d iotilan ilina, d ietil-o-to lu id ina, tiietilendiamina y aminas \ 
terciarlas sim ilares. En particular, son adecuadas y preferi­

das para u tilizarse  en e l proceso.de esta invención, la  p ir i-  ¡

dina y las piridinas sustituidas una, dos o tres vecés con ;
1 !

grupos alquilo in ferior, teniendo dicho grupo alquilo de 1 a 6 !

átomos de carbono.
La cantidad de amina terciaria  que se u tiliza  en el 

proceso de la  invención, es muy variable. En términos genera-

peso del áster parcial, es decir, una parte en peso da amina 

por cada 100 partes en peso de áster, tío existe lím ite supe­

rior con respecto a la  cantidad de amina terciaria  que lia de 

ser empleada, ya que se ha encontrado que un gran exceso no 

afecta de modo adverso a la  reacción. Cuando se utilizan las_

aminas terc ia rias  preferidas antes indicadas, ta l como oiiridi­

en peso, con p referen cia  de. 50 a 75 '}t° en peso, basado ou e l 

peso del á s te r  p a rc ia l. De nuevo, pueden u til iz a r s e  cantida­

des superiores 3in  que se produzcan, e fecto s anversos.

La cantidad de ignífugo de esta invención, dispersa- j 

do en la  celulosa regenerada (rayón), depende de la  provisión j

de un equilibrio adecuado entre la  ignifugacidad y las  propie- j 

dades de la  fib ra . Las cantidades ú tiles  pueden o scilar entre ] 

10 y 40 /í, con preferencia entre 15 y 25 'í° en peso, basado en ¡

le s , deberá emplearse como mínimo 1 a/° en peso, basado en el

na, se lia encontrado que deberá emplearse por lo menos 25.5a
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regenerada, en cualquiera de loa procesos conocídoa para la  ;

I
preparación de dichos filam entos» A pesar de que se p re fiero  ;

¡
e l  proceso v isco sa , lo s  compuestos ignífugos pueden s e r  in co r­

porados en soluciones c e lu ló s ic a s , hilados a filam entos y ;
-  I

regenerada la  celu lo sa . De este  modo, pueden u tiliz a rs e  e l  ¡

método de cupramonio y e l método de d e s-e s te r ifica c ió n  de éste-¡ 

res de celu losa , para preparar filam entos de celu losa  regene- !
I

rada que poseen, incorporados en- loa miamos, dichos compuestos j 
ignífugos. ¡

En una versión p referid a de esta  inveáción, lo s  c i -  | 

tados fosfazenos polim éricos condenados se incorporan en una ! 

solución de v iscosa  y la  v isco sa  se h i la  en una forma de uno 

o más filam entos, en un medio coagulante y regenerante. Los

filam entos formados se tra tan  a continuacióh empleando té c n i-  i
¡

ca3 bien conocidas en e l canino del rayón, para proporcionar ¡

filam entos continuos., f ib r a s  e h ilo 3 , a s í como f ib ra s  co rta s .

Estos pueden u til iz a r s e  para preparar cualquier a r ticu lo  te x -  jj
t i l  conocido en lo s  cuales se desea la  propiedad de ig n ifu g a- i

ii
cidad. ¡

Los sigu ientes ejemplos, incluyendo la  Tabla, i l u s -  !
j

tren adicionalmente la  invención. Todas la s  proporciones in d i - j
i

cadas en lo s  ejemplos y memoria, son en peso, mole3 y m oles- { 

gramo, y la  temperatura se expresa en grados centígrados, í

siempre y cuando no se indique lo  co n trario . Guarido lo s  p or- j 

oentajes 3e re fie ren  a otro m ateria l, se quiere dar a enten- J 

der la s  partes en peso por 100 partes en peso de dicho otro  j
i

m ateria l. !

EJEMPLO 1

A una mezcla de 334 g  (14»5 moles) de sodio m etálico

en 5 ,2  l i t r o s  de x llen o , se añaden 1.205 mi ( i 6,1 moles) de
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n-propanol, a 102 -  1182C, durante un periodo de 1 hora. La 

mezcla se a g ita  a 1102 durante media hora más, para comple­

t a r . l a  reacción . La mezcla se carga entonces en un rea cto r 

que contiene una solución a l  30 f° de cloruro fo s fo n it r í l ic o  ¡ 

c íc l ic o  a l  91 fo (928 g, 16 equivalentes) en clorobenceno. i

La carga se completa en 1 hora a temperaturas de 

ixasta 1302, La mezcla de reacción se refluye durante 2 horas 

y media, en cuyo tiempo se d estilan  2,4  l i t r o s  de alcohol y 

d isolventes, a temperaturas de hasta 1382. 131 re f lu jo  se con- j 

tinúa a 134c durante 24 horas más. Después de la v a r y concen- ■ 

t r a r  e l  producto, se obtienen 1.200 g de producto é s te r . B1  

a n á lis is  se muestra a continuación como flu ido (A).

Una parte a licu o ta  de 500 g de é s te r  (A) se a g ita  

con 250 g de p irid in a  re a c tiv a , a 1002, durante 5 horas y me- j 

d ia, bajo nitrógeno. ' ‘ !
I

La masa de' reacción se concentra a 852, 0 ,3  to r r . !

Se obtienen 450 g de producto, designado a continuación como 1 

flu ido (B ). Se disuelve una muestra de 60 g de flu ido (B) II
en 100 mi de clorobenceno y se a g ita  con 10 mi de bicarbonato ; 

sódico acuoso saturado. La separación de la  solución c lo ro - 

bencénica seguido por e l secado y concentración a 852, 0 ,3  ¡

to r r , proporciona un producto designado como flu ido (0 ) ,  A ¡

continuación se i lu s t r a  e l  a n á lis is  (e l  balance del a n á lis is  , 

elemental es oxígeno y trazas de impurezas): ;

Fluido (A) Fluido (B) Fluido (0) ¡

c 40,39 40,87 40,25

H 8,02 7,66 7,8C

N 9 ,0 3 9,71 9,64

P 19,63 20,06 21,02

01 4,29 1,29 0,50

i!II
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fluido U;) fluido (B) F.Liií.in^%;

Pe3o molecular 733 1162 1299

Indice de acidez 5 ,0 4 ,6 3,5

Indice de refracció n  • 
a 24® 1,4642 1,4735 1,4705

Viscosidad (es a 25fi) 125 5.000 5.000

EJEMPLO 2

A un reacto r de 12 l i t r o s  se añaden 1.160 g (20 eg u i-
l

valentes) de cloruro fo s fo n itz il ic o  c íc l ic o  en cloro Benceno 

(solución a l 30 ?S). A la  solución, ae añade p irid in a  (3 ,2  l i -  ; 

tro s , 46 moles) y se a g ita  la  solución, lín un periodo de 4 Bo- ¡

rao y media, so efectú a l a  adición gota a gota de n-propanoi 

(2 l i t r o s ,  26 ,7  m oles). la  temperatura de reacción oe mantiene 

en 30 -  322. la  m ezcla'se a g ita  a 302 durante 18 Horas y se
i

■ filtr a  para separar la  mayor parte del hidrocloruro de p i r id l -  j 

na precip itad o. El f iltra d o  se lava con 1 l i t r o  de solución j 
acuosa de 150 gramos de KaHCÔ , 40 g  de KaOH. Se añade cloruro j 
sódico a la  mezcla de lavado para f a c i l i t a r  la  separación de 

la s  fa s e s , la  fase  orgánica se seca con su lfa to  sódico anhidro,

se f i l t r a  y se concentra in  vacuo (85®, 0 ,3  t o r r ) .
"* ......  ¡

Se obtienen 1.170 g de producto flu id o . 31 a n á lis is  ;

es e l s ig u ien te :

0 37,39 Indice de refracció n  a 25® 1,4730

H 6,92 Indice de acidez 10,9

N 9,57 Viscosidad (es a 25fi) 6400

P 20,99 Peso molecular 1110

C1 1,99

UT IMPLO 3

.Muestras del producto preparado en e l ejemplo 1, y

designado como flu ido ( B) , fueron evaluadas con ron. eoto a su

i

i
I
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una v isco sa  acuosa fortnadora de filam entos que comprendía 8 ,6 'í 

en peso de celu lo sa , 6 ,2  ?£ en peso de hidróxido sódico y, la ­

sado en e l  peso de la  ce lu lo sa , 33, Ía de di sulfuro de carbono, 

y teniendo una viscosidad en h ila tu ra  de 6000 centipoi3es a 

182C. H1 compuesto ignífugo fosforado fué inyectado en la  co­

rr ien te  de v isco sa , en la  proporción deseada con respecto a l  

peso de la  celu lo sa  en la  v isco sa , y la  mezcla de v iscosa  re ­

su ltante 3e pasó a través de un mezclador de elevado esfuerzo 

co rtan te . JSsto produjo una v iscosa  que ten ía , dispersado en 

la  misma, e l  ignífugo en forma de fin a s  p artícu las  líq u id as 

de un tamaño de 1 a' 10 m ieras. •

La v isco sa  fué h ilad a  en un baño do hilatura, ácido 

acuoso convencional, comprendiendo 7 ,5  ía en- peso dé ácido, s u l-  

fá r ic o , 3 ,7  í> en peso de su lfa to  de zinc y 11 f  en peso de 

su lfa to  sódico, a una temperatura, del baño de 35BC. -Girante 

l a  h ila tu ra , e l  haz .fué estirad o en húmedo a un 129 í> apro­

ximadamente de su longitud o r ig in a l. Se produjeron h ilo s  que 

tenían un denier d e .1,5 por filam ento, cortándose e l has en

- longitudes cortas de 38,1 mm y procesándose mediante na paso

- a través de una se rie  de baños que in clu ían  lavado con anj.a,

" desulfuración, blanqueo, blanqueo ácido, an ticlo ro  y acabado

suavizante. Las longitudes cortas fueron convertidas en h ilo s  

r- h ilad o s, que se secaron a continuación, tra n sfir ie ro n  a enva­

ses y por áltim o 3e te jie ro n  por punto para formar géneros de 

: punto c ir c u la r  con un peso aproximado de 155,75 -  186,90 g/m. 

Los h ilo s  de celu losa regenerada, preparados de este  modo, 

estaban constitu id os de filam entos individuales que tenían 

p a rtícu la s  liq u id as de ignífugo, fin a 3 , bloqueadas en la  ma­

t r iz  de ce lu lo sa .

|
I

í

I
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Loa m ateriales Je  rayón fueron te jid o s  a géneros : 

que se ensayaron con respecto a su ignifufanidad y retención 

de lo s  foafazenos. Los datos de Ignifugacidftd y rotención j 
aparecen a continuación en l a  Tabla I ,  la  cual incluye e l ¡

a n á lis is  áe la  f ib ra  después de la  h ila tu ra , y e l a n á lis is  j

del género después de 50 lavados. ,Los valores de retención eh | 

porcentaje están basados en e l  peso de celu losa solamente,  ̂

en todos lo s  casos. lo s  v alores de retención son computados : 

analizando e l  porcentaje de fósforo  presente én la  f ib r a  o 

género y calculando e l  porcentaje de ignífugo y e l porcentaje 

de retención, con respecto a l  mismo, sobre la  base de la  can­

tidad de celu losa originalm ente presente en la  solución de 

v isco sa .

iSl ensayo de la  t i r a  v e r t ic a l  AATCC34-1960, con re a - , 

pecto a la  inflam abilidad, se e fectáa  soportando una muestra j 

de género de 7 ,62 x 25,4  cm en un bastidor en forma de U, j

que expone 5 ,08  x 25,4 cm de género. La muestra y e l b astid or 

están soportados verticalm ente en una cámara l ib r e  de co rrien ­

tes  de a ir e , apuntando"hacia abajo e l  extremo ab ierto  del
!

bastidor de género. La ig n ició n  del género se e fectáa  con un i 

quemador T ir r e l l  a base de butano. &>c a lin ea  una gama de ¡

38,1 mm de longitud a la  base del género, de modo que 19 mm i 

de la  llama incida en e l  género. 131 tiempo de contacto de la  

llama es de 3 segundos. Se- obtienen datos para m ostrar la  

longitud de la  parte chamuscada y e l  tiempo de producción de i

ascuas. Una longitud de chamuscado superior a 17,78 cm en e l  j
¡

ensayo de 3 segundos, se considera un f a l lo .  Todos lo s  gáne— i 

ros del ensayo son secados en horno durante 3 horas a 1052C - 

y enfriados en un desecador antes de su empleo. j

-  13 -
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10.

20.

Ejemplo Comparativo A ■
Con. f in e s  comparativos, lo s  géneros d escritos en 1

e l  ejemplo 3, fueron tratados con e l  ignífugo dose l i to  ou e l  ; 

ejemplo do la  Patente UüA No. 3*445*713, <]uc co n sistía  en uu.x 

mezcla líq u id a  de polímeros d i-n -p ro p ilfo o fo n itr ílle o s  in o lu - j 

yendo aproximadamente 65 °/° de trím ero, 5 Ía de te  tráme ro, entre! 

15 y 20 o más de polímeros c íc l ic o s  y menos áe 5 $> de p o li-  | 

meros l in e a le s . . En la  siguiente la b ia  I ,  se resumen también ; 

loa dato3 del ensayo de la  llama v e r t ic a l  y de retención.

Bichos datos demuostran claramente que lo s  nroduc- ¡ 

to s  de esta  invención exhiben una superior ignifugaciáad para ¡ 

n iv e les de ad itivo  sustancialmente in fe r io re s  y, lo que es !
i

más importante, la  ig n ifu g a d  dad permanece activ a  después de j 

50 lavados, m ientras que en e l  ejemplo comparativo, e l  enea— ¡
i

yo de la  llama v e r t ic a l  fracasa  después de 50 lavados, in c iu -  ! 

so cuando en e l  género se han incorporado cantidades r e l a t i ­

vamente superiores de producto ignifugó.

lo s  productos del ejemplo 2 y e l flu ido (C) del ¡ 

ejemplo 1, exhiben también excelentes propiedades de retención 

e ignifugaddad , cuando se u tiliz a n  con celu losa  regenerada.

iii»i
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a á l is is  del género 
espués de 50 lava­

dos

f> de reten ­
ción  meta 
después de 
l a  h ila tu ra  
y de 50 l a ­
vados

Ensayo de l a  llama v e r t ic a l  -  
3 segundos

INICIAL ! DESPUES| 
j LAYADOS |

DE 50
■-n
i“*
¡.do
;e~
>sa

de P 
n e l 
énero

f  de r e ­
ten ción  
basado 
en ce lu lo ­
sa

Longitud 
de cha­
muscado 

(nmi)

Tiempo
de
ascuas
(s e g .)

Longitud 
de cha­
muscado 

(mu;)

Tiempo
de
ascuas

(seg}

)
'

,85 92,5 69,3 45 ,72 0 38 ,10 0

i ,50 38,1 68 ,6 66,04 0 30,48 5

,07 83,0 69,4- 38,10 0 .4 0 ,6 4 0

' ,57 68,6 52,1 51,56
jt
I»

i ......

0

¡
i
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|
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EJEMPLO 4-

5.

10.

16 -4 2 2 7
Se agitan 100 p artes en peso del é s te r  p a -c ia l de'

signado como flu ido (A) del ejemplo 1, con 50 partes en peso 

de ©¿-picolina, a 100S, durante un periodo de 5 horas, obte­

niéndose un producto viscoso que tien e  excelentes propieda­

des ignífugas.

EJEMPLO 5

Se re p ite  e l  ejemplo 4 , excepto que se u tiliz a n  

75 partes en peso de tr ie tilen d iam in a , obteniéndose un pro­

ducto que posee excelentes propiedades ignifugas.

EJEMPLO 6

Se re p ite  de nuevo e l  ejemplo 4* excepto que se u t i ­

liz a n  60 partes en peso de quinolina, obteniéndose un produc­

to  con excelentes propiedades ign ífu gas.

[
J
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10.

15.

£0.

25 .

D escrita suficientem ente l a  naturaleza del invento, 

a s í  como la  manera de re a liz a rse  en la  p rá c tica , de "be hacerse j 

constar que la s  disposiciones anteriormente indicadas son sus-¡
I

cep tib les  de m odificaciones de d eta lle  en cuanto no a lteren  ' 

su princip io  fundamental. También se hace constar que e l in ­

vento corresponde a una so lic itu d  de patente presentada en j
Norteamérica con e l  nE 327.301 de 29 de enero de 1.973» acó - !

giéndose por lo  tanto a lo s  ben eficio s que conceden lo s  Oon- ¡
i

venios In tern acion ales en v ig or, siendo lo  que constituye la  |
¡

esencia  del referido  invento por lo  que se s o l ic i t a  Patente ¡ 

de Invención por 20 años en España, sobre: PROCEDIMIENTO PARA 

LA PRODüCGION DE POSPASENOS P0LIMEHIC03 CONDENSANOS; caracte­

rizándose por lo  sig u ien te :

1 .— Procedimiento para la  producción de fosfazenos ¡

polim éricos condénsalos, caracterizado porque comprende t r a ­

ta r  (a) un cloruro fo 3 fo n itr í l ic o  parcialmente este rifica d o  

con un alcóxido m etálico o con un a lcoh ol, teniendo dicho a l -  

cóxido o alcohol de 1 a 12  átomos de carbono, a una tempera­

tura de por lo  menos 2Q2C, con (b) una amina te r c ia r ia  s e le c -  j 

cionada del grupo consistente en aminas arom áticas h e te ro c í-  j 

c l ic a s  mononucleares y p o lin u cleares, aminas a l i f á t i c a s  de |
I

fórmula R-jR^N en donde R1, Rg y H3 representan grupos a l -  |

quilo o a lq u en ilo , igu ales o d iferen tes , con 1 a 10 átomos |

de carbono, aminas arom áticas y ar&lquilaminns de fórmula 

R̂ RcjRgN en donde Rg es a r i lo  y R4 y % representan grupos a l ­

quilo y a lqu en ilo , igu ales o d iferen tes , con 1 a 10 átomos de 

carbono, estando lib re .d ic h a  amina te r c ia r ia  de átomos de h i ­

drógeno a c tiv o s . ^

2 . -  Procedimiento segdn la' reiv ind icación  1, cn rac-30.
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10.

15.

20.

25.

30.

terizado porque dicho é s te r  p a rc ia l contiene de 1 a 15 %• en
i

peso de cloro sin  reaccionar, basado en e í peso del é s te r  par- • 

c i a l .  1

3 .  -  Procedimiento según la  reiv indicación  1, ca ra c- j 

terizado porque dicho é s te r  p arc ia l es un é s te r  p ro p flico . j

4 .  -  Procedimiento según la  reiv indicación  1, ca ra c- ¡ 

terizado porque dicha amina te r c ia r ia  se e lig e  del grupo con­

s is te n te  en p irid in a  y p irid in as su stitu id as una, dos o trú3 ’■ 
veces con grupo3 a lq u ilo  in fe r io r , teniendo dicho grupo a lq u i­

lo  de 1 a 6 átomo3 de carbono.

5 .  -  Procedimiento según la  reiv indicación  4» carac­

terizado porque se emplea por lo  menos 25 en peso de dicha 

amina te r c ia r ia , basado en e l peso del citado á ste r  p a rc ia l.

6 .  -  Procedimiento según la  reiv indicación  4, ca ra c- j 

terizado porque e l tratam iento con dicha amina te rc ia r ia  se j 

efectúa a una temperatura de 50 a 1502G.

7 .  -  Procedimiento según la  reiv indicación  1, carac­

terizado porque dicho á s te r  p a rc ia l se forma añadiendo un a l -  

cóxido m etálico a dicho cloruro fo s fo n it r í l ic o .

8 .  -  Procedimiento según la  reiv ind icación  1, carac- ¡ 

terizado porque e l  é s te r  p a rc ia l se prepara in  s i ta  haciendo
t

reaccionar cloruro fo s fo n it r í l ic o  con e l  alcohol de 1 a 12 áto-i
i

mo3 de carbono, en presencia de la  amina te r c ia r ia .  j

9 .  -  Procedimiento para la  producción de fosfazenos ¡

polim éricos condensados, t a l  y como queda sustancialmente des- j 

c r itó  en la  presente Memoria. J
Sata Memoria consta de 18 hojas e s c r ita s  a máquina 

por una sola cara .
Madrid, 2 5  MAR. tñ7*
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