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Bata invencidn se relacions con un nrocedimiento
para prépaxar fosfazenos poliméricos condensados medisnte
el tratamionto de ésteres parciales de cloruros fosfonitri-
licos que contienen 1 2 15 % en peso de cloro, bssado en el

5. paso qel éster parcial, con una base de amina feveiaria,
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en donde se presenta la eliminacidn del subproducto de cloruro
hidrocarbonado, a'tempemturas de por lo menos 202C; estos
fosfazenos poliméricos son dtiles pare regenerer filamentos

¥y articulos fila.men'.éosos_de celulbsa, que son hechos perma=~ {
nentemente ignifugos sl distriﬁhir en 1os mismos centidades
ignifugas de los fosfazenos poliméricos, 1iquidos, sustancial-~
mente insolubles en ague, producidos por el procedimiento -dg
la inveneidn. '

Es conveniente, pare le mayor parte de las finalida-
des textiles, proporcionar fibras e hilos de celulosa que po-
sean une inflamebilidad grendemente reducida. En la fabrica-
cién de reayén por ei:' método viscosa, la adicidén de varios pro-
ductc;s quimicos ignii’;ugos & la viscosa antes de la hilatuzje.,
presenta cierto nimero de problemas debido & la qumélca par-
ticular del proceso viscosa. El ignf{fugo deberi ser estable e
inerte con respecto & la viscosa altamente alcalina as{ como
con respecto 21 bafio de regenezabién écido en el cual se ax;:
truye la viscosa, Dicho ignifugo no deberd ser extractado du'-'
rente la hilatura y procesado. Ademés; el material safiadido no

deberd interferir con el proceso de hilature, por ejemplo,.
causando el 'be.bonami;nto de las hileras.

El rayén ge ha hecho permanentémente ignifugo me-
diante la dispe'rsiéﬁ en el mismo de una cantidad ignifuga de
un polimero fosfohitrilico, 1i<iuildo,’ 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, concedides sl 15 de
Julio de 1.969, 7 de abril de 1.970 y 6 de octubre de 1.9"7_0, '
respectivemente. Ias composiciones de Godfrey no degreden se-
rd.an}ente las propiedades de la fi'bra de rayén y durante la

operacién de hilature de la fibre se retiene cantidades del
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ignifugo adecuadas para incrementar la resistencia al fuégo (
de rayén. Sin embafgo, ha sido deseable el hallazgo de unos ,
imifugos ﬁés efiéaees, a 1a vez que posean una retencién me- ‘
jorade en la fibra durante la hilatura de la misma y en el
ulierior lavado del género, al objeto de permitir 1& obten-
cién de una isnifugacidad adecuads pare un bajb-nivel de adi-
tivo. Heto, @ su vez, reduce al minimo el bafio de lag propie-
dadea figicas de las propiedades de rayén y disminuye el cosato.

Seain la presente inveneidn, se prOporcioné un nuevo
procedimiento pars la produccidén de nuevos fosfazenos polimé- é
ricos condensadgdos Que, cuando se dispersan en celalosa regenemé
rada, hacen a2 esta Gltima altamente ignifuga, y que exhibten '
caracteristicas mejoradas de retencién en la £3 bre durante la
hilatura de fibres a'partir de la celulosa resenerada y en el
nlterior lavado de los géneros fabricados a partir de dichas
Tibras.

El proceso de esta invencidén comprende tratar un

éster parcial de cloruro fosfonitrilico con und buzse de amina

terciaria, tal como' pliridina, a‘una:temperﬁtuwﬂ &Q Hno1 1o me-~
nos 209C, con lo cual se elimina el subproducto de eloruro
hidrocarbonado y se produce un éster de fosfazeno polimérico
condensado de peso molecular y viacosidad incrementadas, il

éster parcial de cloruro fosfonitrilico se prepart a partir

de un aledxido metdlico o alcohol adecuados, teniendo cada

uno de éstos de 1 @ 12 dtomos de carbono. Ketnlea adeenados

incluyen, entre otfros, sodlo ¥ potasio. El cloruro fosfonityi~;
|

I
1
I
lico parcialmente esterificado puede ectar compuesto de 100 %

de polimeros lineales o 100 @ de polimeros ciclicos, o cual-

guier mezela de polimeros lineales y ciclicos. BEn términos

seneralea, el éster parcial contiene de 1 & 15 @ en pPeSL &pro—
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Zimadamente, és decir de 1 & 1Y partes en peso
sado en 100 partes en peso de éster parciai, ¥ con preferencia?
de 3 a 10 %, de eloro sin reaccionar basado cn el'peso del és~:
ter parcial. 7 '
9. Ios polimeros de clormuro fosfonitrilico pueden re-

presentarse por la férmula general:

en la gue n es por lo menos 3 ¥y puede ser un entero de hasta

' 1 H '
1G. aproximadamente 9 pare los polimeros ciclicos y hasta i5 - 20

o mds, aproximadamente, para los polimeros lineales, tenicndo

un peso molecular promedio en ndmero de 1.100 & 1.500 aproxi-~
madamente. Los ésteres parcialmente clorados pueden preparar-
se por reaccién de estos polimeros fosfonitr{licos con un al~
15. cohol o alcdéxido metdlico que tiene de 1 2 12 4dtomos dé carvo-
no, pare producir un éster parcizlmente cloredo, tunto cielico

como lineal, que puede ser representado por.la Pormula gene-

rals

=
"
=M by

n
20. en la que n s¢ define como anteriomente y X @ Y representan
sustituyentes lguales o diferente; incluyendo cloro ¥ grupos
-0R en donde R representa un grupo hidrecarburo alifético,

cicloalifdtico, aromitico o heterocicligo, siondo el redical

alifdtico de cadena recta o ramificada y con 1 & 12 dtomes de
25,

carbono. Frefzribvlemente, R es un grupo alguilo o alguenilo
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que tiene de 2 & 6 dtomos de carbono, prefiriéndone en particu-—

lar el radical n-propilo. Los radicales cicloaliféticos tienen
de 4 a 6 4tomos de carbono y los radicales aromiticos iienen
de 6 a 10 4tomos de carbono; R puéde tener ﬁambién grupos sus- :
tituyentes, incluyendo halégenos, grupos éter o gfupbs amino. |
Existeﬁ dos técnicas bAsicas para llevar a cabo el ?
proceso de la presente inveneién. BEn el primer método, cl ésten
parcial de cloruro fosfonitriflico se trata con une amina ter- |
ciaria a2 una températura de 50 a 2209C aproximadamente, con ?
preferencia dg 50 a 150¢C aproximadamente, para producir los
nuevos polimeros:de fosfazeno condensados de p;so molecular y
viscogidad increﬁénfados. El tiempo durante el cual se lleva
a cabo el tratamiento es, naturalmente, una funcién de la
temperatura, y varia deade unos cuantos minutos hasta 30 ho- !
ras o méds. I8 amina terciaria y el subproducto de cloruro hi-
drocarbonado son separados pera dejar al polimero de fosfazeno

viscoso, zeneralmente de una viscosidad bombeable. Altermnati-

vamente, en el segundo método bAsico, el éster parcial puede

prepararse in situ, por reaccibén de un cloruro fosfonitrilico

con un alcohol adecuado de 1 & 12 dtomos de carbono, en pre~"

sencia de 1l amina terciaria, y @ una temperatura de 20 a 1502C

aproximedamente; 1& reaccidén se desarrolla para producir los '
nuevos productos de fosfazeno condensados de eata invencibn,
i

Tos fosfazenos condenscdos de esta invencibén son generalmen-
|

te 1{quidos bombeables de una viscosidad relativanente elevada.
Los materiales de viscosidad muy elevada o seaisédlidos pueden
ser diluidos con disolventes o fosfazenos de peso molecular ;
inferior, pare facilitar su incorporaeidn al rayén.

Tz formacidn del édster parcial puede efectuarse ha-

ciendo reaccionar el clorure fosfonitrilico con un alcéxido, o
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un alecohol, en presencia de‘ﬁn aceptor de dcido, tal como una
amina terciaria o uh carbonato tal como carbondio sédico o po-g
tésico. Cuando la esterificacidn se efectila aiadiendo sl clo- !
ruro fosfonitrilico @ una solucién o lechada agitada del alcd-:
Xido, se cmplea un defecto esbtequiométrico del alebxido pare ;
preparvar un &ster parcial que contiene de 1 a 15 3 uproximada- '

mente de cloro residual sin reaccionar., hlternatsivamente, y

con preferencia, puede emplearse un proceso de adicidn inversa

en el cual el aledxido se afiade al cloruro fosfonitrilico y,

en esta Gltima téenica, el cloro residual sin reaccionar se

distribuye mé&s uniformemente entre les moléculas del éster par

cial. Esto es debido a la reactividad que progresivamente au-
) - . 3

‘menta de los dtomos de cloro, a medida que son sustitulidos en

el cloruro fosfonitrilico. La esterificacidn.se efectia conve-

nientemente en un disolvente o diluyenterinerte ¥ en gseneral
la reaccidén de esterificacidn se realiza a la temperatura de
reflujo del disolvente y/o diluyente como medio dec reaccién.
Desde luego, el proceso pare preparar él dster parcial puede
también realizarse continuamente, tal como por alimentucidn

continua de cantidades adecuadas de clomiro Tosfonitrilico y
alebxido a un reactor.

Ia condensacidén del ésber purciul en prescncia de
le amina terciaria, se efectia convenientemenie por calentn-
miento bajo vacio, con preferencia 5 & 400 mm de mercurio,
para facilitar la eliminacidén del subproducto de cloruro hi--

drocarbonal y de cualquier disolvente o diluyente retenido

empleado en 12 reaccidén de esterificacién., La condensacién del !

éstar parcial bajo vacio requierg menos tiempo, exists menos
formaecién de color en el productc final y pueden oliminarse

facilmente el disolvente residual y cualesquiere ohras impue
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rezag de bajo punto de ebullicidn que permanescan e 1a med-

cla de reaccién; ' i
Para produgir el producto de estn invencidn, no se

requiere ninguna iﬁstalacién especial, Puede aplicarse un

reactor normel con los dispositivos de dosificacidn, agita-

cién, calentamiento, refrigeracién, reflujo y destilacidn.
Después de la eliminacién del cloro ligado residual, en el ni-
vel deseado, la amina terciaria se elimina por medios adecua- f

i
dos, tales como por destilacién en~vacio. Durante 12 reaccién,t
parte del cloruro hidrocarbonado desprendide puede reascionar |
con la amina terciaria para fommar compuestos'cuatefnaxios-
istos compuestos pueden permenecer en el producto sin gque i
lo afecten de modo adverso. Opcionalmente, pueden eliminarse
por lavado con agua,

:

Tlas aminas terciarias adecuadas para emplearse’en
el proceso de esta invencién, incluyen las aminas aromiticas
heterociclicas, mononucleares y polinucleares, lasg aminas
alifdticas de fé;mula R1R2R3N en donde Ry, Rg v RJ represen— |

tan grupos alquilo y alquenilo iguales o diferentes, con

1 a 10 4tomos de carbono aproximadamentie, y aninas aromdticas
‘y aralquiloemninas de.fdmmla R4R5R6N, en donde Hg representa
arilo ¥y R4 y-R5 reprasentan grupds alguilo y alguenilo da 1
a 10 4tomos de carbono. Dichas amlnag terciarias deberin es- j
tar libres de &tomos de hidrégeno activo, es decir, no deberéni
contener zrupos amino primario o secundarios, pero puedeﬁ conui
tener més de un nitrégeno terciario. Dichas nminas deberéan
estar libres de sustituyentes hidroxi.

Bjemplos de aminasg terciérias incluyen: piridina,

ol -, (>~ y \W-picolina, 5-etil-2-picolina, tvimetilpiriding,

vinilpiridina; compuzstos heterociclicos puenteados tales como
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quinuclidina; quinolina, isoguinolina, metilguinolina , ——t-

lares. También son a2decuados los compuesios tales comb td - L
etilamina, tripropilemina, fribatilamins, trioctilemina, Netno— !
til-N-etilpropilemina, N,N-dietilpropilamina, dimetilanilina,
dietilanilina, dietil-o-toluidina, frietilendiamina y amings %
terciarias similares; En barticuiar; son adecuadas y preferi- :
das para utilizarse en el procesq;de esta invencidn, l& piri- i
dine y las piridiqas sustituidés una, dos o tres veces con é
grupos alguilo inferior, teniendo dicho grupc alquilb de 126
4tomos de carbono.

Ia cantidad de amina terciaria que se utilize en el
proceso de 1z invencidn, es muy variable. En términos penera-

les, deberA emplearse como minimo 1 % en peso, basado en el

peso del éster parcial, es decir, una parie en peso de aming
por cads 100 parkes en peso de éster. No exiate limite supe- :
rior con respecto & la cantidad de amina terciaria que ha de
ser empleada, ya que se ‘ha encontrado que un gran exCceso no

afecta de modo adverso & 18 reaccidén. Guando se utilizan las

apings ferciarias preferidas antes indicadas, %2l como piridi-

na, se ha encontrado que deberd emplearse por lo menos 25. %
en peso, con preferencia de 50 a 75 % en peso, basado eu el
peso del éster parcial. De nuevo, pueden utiliszarse caiatida-
des superiores sin que se produzcan efectos adverans.

Io cantidad de ignifugo de esta inveneidn, dispersa~’
do en la celulosa regenerada (rayén), depende de 1a provisidn l
de un e@uilibrio adecuado entre-lé.ignifugacidad y las propis-
dades de 1z fibra. Las cantidades Gtiles pueden oscilar entre
10 y 40 ¢, con preferencia entre 15 ¥ 25 % en pesc, vasado en
el pesc de celulosa del fxlameuto. Los compuestos L:mifuges de |

i
!
!
|
1
i
!
|
i
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H
|

egta invencidn son incorporados em los filunentos de ealuiose
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reégenerada, on cualquiera de 1os procesos conocidon para 1o ‘
preparacién de dichos filementos. A& pesar de que se prefiere
el proceso viscosa, los compueétos ignifugos pueden ser incor- .
porados en soluciones celulésicas, hilados a [ilamentos y

y i
De regeneraeda la celulosa. Do este mddo, pueden u%ilizarse el E
método de cupramonio y el método de des-esterificacién de ésta%
reg de celulosa, paré preparar filémentos de celulosa rezene-

roda que poseen, incorporados en los mismos, dichos compuestos

ignifugos.
10, ' ¥n una versidn preferids de esta invercién, los ci~
tados fosfazenos poliméricos condensados se incorporen en una .

solucién de viscosa y la viscosa se hila en una forma de uno

o més filamentos, en un medio coagulante y regenerante, Los

filamentos formados se tratan a continuacidn empleando téeni-

15. -cas bien conocidas en el campo del rayén, para proporcionar

12 ’ prop
filamentcs continuos, fibras e hilos, asi como fibras cortas,
Estos pueden utilizarse pare preparar cualquier articulo tex-

il conocido en los cuales se descso la propiedad de ignifuga-

cidad.

20. Los siguientes ejemplos, incluycendo le Table, ilng-
tran adiclonalmente la invencidén. Todas las proporeiones indi-
cadas en los ejemplos y memoria, son en peso, moles y moles-
énamo, y la temperatura se exXpresa en grados centigrados,
giempre y cuando no se indique lo contrario. Cuande los por-

[y .
23. centajes se refieren a otro material, se quiere dar a enten-—

der las partes en peso por 100 partes en peso de dicho otro
material. ' .
5 BNPLO 1

4 una mezela de 334 g (14,5 moles) de zodio metdlico

30. en 5,2 litros de xileno, sc afladen 1.205 ml (15,1 moles) de
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n-propanol, a 102 - 1182C, duraste un periodo de 1 hora. 1&
mezcla se agite & 11082 durante Média hora més, para comple-
tar.la reaccibén., La mezcla se cafga entonces en un reactor
que contiene una soluecién al 30 % de cloruro fosfonitrilico
ciclico al 91 % (928.g, 16 equivalenteés) en clorobenceno.

Ie cargs se completa en 1 hore & temperaturas de
nasta 1302, La mezcla de reaccidn se refluye durante 2 horas

y media, en cuyo tiempo se destilan 2,4 1litros de alcohol ¥

disolventes, a temperaturas de hastae 1382, £l reflujo g2 con- §

tinda a 1342 durante 24 horas més, Después de lavar y concen-
trar el producio, se obiienen 1.200 g de producto éater. El
andlisis se muestra a continuacién como flufdo (A).

Una. parte alicuot2 de 500 g de éster (A) se agita
con 250 g de piridins reactiva, a 1002, durante 5 horas y me-
dia, ®ajo nitrbégenoc. |

La masa dé,reaccién se concentre a 85¢, O,3rtorr.
Se obtieneﬁ 450 g de producto, designado a co%kinuacién come
fluido (B). Se disuelve una muestra de 60 g dé fluido (B)
en 100 ml de clorobenceno y se agita con 10 ml de bicarbenato
sédico acuoso saturado. Ia separacibén de la solucidn cioro-
bencénica seguido por el secado y concentiracidn & 852, C,3
torr, proporciona un producto desisnado como fluido (G}e A
continuacién se ilﬁs?ra el andlisis (el balance del andlisis

elemental es oxiseno y trazas de impuresas):

Pluido {4) PFlufdo (B) Fluido:(C)
c 40,39 40,87 40,25
H 8,02 7,66 7,86
N 9,03 9,71 q,64
P 19,63 20,06 21,02

L 4,29 1,29 0,50

1
'
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Pufdo (&) Flufdo (B) Fiuligs

Peso molecular 733 1162 1299

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

Indice de refraccidn - :

a 24¢ 1,4642 144735 1,4705

Viscosidad (es a 252) 125 5.000 5«00
BJEMPLO 2

A un reactor de 12 litros se afaden 1.160 g (20 equi-

valentes) de cloxurc fosfonitrilico ciclico en clorobenceno

(solucidn al 30 %). A la solucién, se aifade piridina (3,2 1i-

tros, 46 moles) y se agita la solucién. ln un periodo de 4 ho- |

ras y media, se efectia la adicidn gota a gobta de n-propuncl
(2 1litros, 26,7 moles)., Ia temperatura de reaccidén ge mantiene

en 30 - 329, Ia mezela se agita a 302 dursnte 18 horas § se

.filtra para separar la mayor par%e del hidrocloruro de piridi-

na precipitado. £l filtrado se lava con 1 1iiro de solucidn
acuosa de 150 gramos de NaHCO3, 40 g de NaOH. Se afiade cloruxro

addico a l1a mezela de lavado parsa faciliter la ssprracidn de

H t :
las fases. 1o fadge orginica se seca con sulfalo sédico anhiidro,

se filtre y se concentra in vacuo (852, 0,3 torr).
3¢ obiienen 1.170 g de producto flufdo. 1 andiisis

es el simuiente:

¢ 37,39 Indice de refraccidn a 25¢ 1,4730
H 6,92 Indice de acidez 10,9
N 9,57 Viscosidad (cz & 252) 5400
P 20,99 Peso moleculsar 1110
Cl1 1,99

ETENPIO 3

Nueetras del producto preparade en el ejeunlo 1, ¥

desimado cowmo fluido (B), fueron evaluwedas ol roo.20L0 £ BR

i
1
1
!

i
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retencidén y efecto 1;;'111"1150 en’ r&ZPZd?:ng @puwtlr ae

una viscosa acuosa formadora de fllamentos que comprenaia 8,6%

en peso de celulosa, 6,2 % en pesb7de hidréxido sédico ¥, ba-
sado en el pesoide'ia celulosa, 33_% de disulfuro de catbono;
v teniendo una viscosidad en hilatura de 6000 centipoises a
1820, El compuesto ignifugo fosforado fué inyectado en 1d o~
rriente de viscosa,'en.la.proporcibn deseada con'respécto al
pesgo de la celulosa en la vlscosa, y la mﬁzcla de v:scosa re-
sultante se pasé ﬁ través de un mezclqaor de ejevado ecfuer"o
cortante. Bsto produjo una viscosa que tenia, ‘dispersado en
la misma, el igni{fugo en forma de finas partfculas liguidas
de un tamafo de 1 a;10 nicras. ‘ ;

Ie viséosa fué hilada en un bafio dc hilature dcido
acuoso convencional, comprendiendo 7,5 9 en pesd dé 4cide sul-
férico, 3,7 % en peso de sulfato de zine y 11 % en peso de
sulfato sfdico, a una temperatura de] bafio de 35 QC. -Durante
la hilatura, el haz fué estiredo en himedo & un 1“9 % spro~-
ximedamente de su 1ongitud original. Se produjeron hilos que
tenian un denier de. 1 5 por filamento, cortindose el haz en
longitudes cortas de 38,1 mm ¥ proceséndoﬁe modionts oo pase
a través de una serie de hafios que inclufea lavade con &wmwa,
desulfuracién, blanqueo, blanqueo &cido, énticloxo'y aczbado
snavizante. Ias longitudes cortas fueron convertidas en hilos
hilados, -que Se¢ sSecaron & continunacién, transfirieron & cnva-
ges y por Gltimo se tejieron por punto para formar séneros de
punto circular con un peso aproximgdo‘dg'155,75 - 186,9C g/m.
Ios hilos de celulosa regenerada,'preparados de egte modo,
estavan constitufdos de filamentos individuales que tenfan
particulss liqpidas de ignifugo, finas, vloqueadas en la ma-

triz de celulosa.
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Los materiales de rayén fqeron tejides a céneros
que se ensayaron con respacto & su imifuencidad y relencldn
de los fosfazenos, Los datos de ignifugneidad y ro bencién
aparecen a continqacién en la Tabla I, la cual incluye el
andlisis de la fibre después de ‘1a hilatura, y el andlisis

del género después de 50 lavados, -Ios valores de retencién en

porcentaje estén basados en el peso de celulosa solamente,

en todos los casgs. Los valores de retencién son computados
3 .
analizendo el porcentaje de fésforo presente en 1a fibra o

género y caleulando el porcentaje de ignifugo y el porceﬁtaje

de retencién, con respecto al mismo, sobre la base de la can-~
$ided de celulosa originalmente prebente en la solucién de

viscosa,

Z1 ensayo de le tire vertical AAPCC34-1960, con res-.

pecto a la inflamebilidad, se efectiia soportando una muzstra

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

que expone 5,08 x 25,4 cm de género. Ia muestra y el bastidor |

estdn soportados verticalmente en una cémarz libre de corrien-—
tes de aire, apuntando'hacia avajo el extremo avierto del
bastidor de género. Ia ignicién del género se efectia con un
quemadoxr Tirreli a base de butano. Se alinea una gama de
38,1 mm de longitud & la base dél género, de modo gue 19 mm
de 1a 1lama incida en el género. Bl tlempo de contocto de 12
1lama es de 3 segundos. Se obtienen datos para mostrer la
longitud de la parte chamuscada y el tiempo de produccidn de
aocuas. Una longitud de chamuseado superior & 17,78 em en el
ensayo de 3 segundos, se considera un fallo. Todos los géne-
108 deliensayo gon secados en horno durante 3 horas a 1052C

y enfriados en un desecador antes de su empleo.

!
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Con fines comparativos, los géneros descritos an

Tjemplo Comparativo A

el ejemplo 3, fueron tratados con el ignifugo descrito on el

cjemplo de 1a Patente UGA No. 3.445.713, que conciwkia vn unn

mezcla liquida de polimeros di-n-propilfosfonitrilicos inclu-
yendo aproximadamente 65 % de trimero, 5 % deftetrﬁmero, entre
15 v 20 % o mAs de polimeros ciclicos y menos de 5 % de poli-
meros lincales, Bn la siguiente Tabla I, se resumen también
los datos del ensayo de la llame verticsl y de retencidn.

Dichos detos demuestran claramente que los produc-
tos de esta invencidén exhiben una superior ighifugacidad poard
niveles de aditivo sustancialmente inferiores y, lo quc os
més importante, la ignifugecidad permanece activa dagpués de
50 lavadoé, mientras que en el ejemplo compirative, el sned-
yo de la 1lama v;rtical fracasa despubs de 50 lavados, inelu-
90 cuondo en el género se han incorporado cantidades relati-
vanente superiores de producto ignifugo.

Los pfoductos del ejemplo 2 ¥ el flufdo (C) del

ejemplo 1, exhiben también excelentes pxn?iedades de retencidn

e ignifugacidad, cuando se utilizan con celulosa regsenerada.,

i

H
H
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TABLA I

rﬂue‘stra % de igni- | mnglisi’ de 1h fibra ﬂéligis 2
de gé- | o 4o fugo en | después ‘de 12 hilatura eSpucs
nero &111ugo : dos
a viscosa | —
No, basado en | % de P % de ig~ | % de de P| %
i celulosa) | en la nifvgo - reten | h el 4
! i Tibra asado cién™ | ¥nero| b
j : e 1 celu basado e
: : losa en ce— s
% g lvliosa
! i
o Ejemplo I 23,9 ¢ 2,06 ¢ 17,9 74,9 .85
; fluido (B) 5
2 " 30,7% | 3,88 ' 23,9 77,9 ,50
i ;
i , | o
©3 " 36,5 % ;4,700 1 30,5 83,6 ,07

5 Ejemplo 45,0 % 4,78 ¢ 34,2 7548 ,57
| : compara- ' :
i tivo A
{ .
: | L

.\\\.\*-—\\—- . ——
\\\\‘
\~\~\\
- h h\\\\‘.\~<
—
\\...‘
-\\.,




nélisis del género

3
% de reten-

Ensayo de la -llama verticael -

o

espués de 50 lava- c¢ién meta 3 segundos
dos después de ; _ ;
la hilatura | INICIAL DESPUES iDE 50
2 de P! % de re- L
m | poel tencidn ¥y de 50 la- LAV’ADOS!
0 ¥nero | basado vados Tongitud| Tiempo| Longitud Tiempo
do en celulo- de cha~- |de de cha-| de
se—- sa mascado scuas|muscado | gascuas
sa (mm) seg.)| (mm) (seg)d
) , 85 92,5 69,3 45,72 | © 38,10 | ©
! +50 88,1 68,6 66,04 0 30,48 5
; ,07 83,0 69,4 38,10 0 40,64 | ©
) 5T 68,6 52,1 51,56 |0 254 14
| | i
L =
o L
_\_\\\
— -
—~
—
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10.

signado como fluido (A) del ejemplo 1, con 50 partes en pesgo
de ol-picolina, a 1002, durante un periodo de 5 horas, obte-
niéndose un producto viscoso que tiene excelentes propieda~-
des ignifugas.

EJEMPLO 5

Se repite el ejemplo 4, excepto que se utilizan
75 partes en peso de trietilendiamina, obteniéndose un pro-
ducto que posee excelentes propiedades ignifugas.

EJEMPLO 6 |

Se repite de nuevo elrejemplo 4, excepto que se uti-
lizan 60 partes en peso de quinolina, obteniéndose un produc-—

to con excelentes propiedades ignifugas.

\\\\
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Descrita suficientemente la naturaleza del invento, i
asi como la manera de realizarse en la prdetica, debe hacersgi
constar que las diSposiciones anteriormente indicadas son shs;
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren E
su principio fundamental. Pambién se hace constar que el in- §
vento corresponde a una solicitud de patente presentada en E
Norteamérica con el nf 327,301 de 29 de enero de 1.973; aco- !
giéndose por lo tanto & los beneficios que conceden los Con- E
venios Internaciohales en vigor, siendo lo que constituye la i
esencia del referido invento por lo que se solicita Patente l
de Invencién por 20 afios en Espefia, sobre: PROCEDIMIGNTO PARA
LA PROIUCGION DE FOSFAZENOS POLIMERICOS CONDENSADOS{ caracte~
rizéndose por lo siguiente:

1.— Procedimiento para 15 produccibn de fosfazenos
poliméricos condensados, caracterizado porque comprende tra-
tar (a) un eloruro fosfonitrilico parcialmente esterificado

con un aledxido metdlico o con un aleohol, Heniendo dicho al-

céxido o alcohol de 1 & 12 dtomos de carbono, & uné tempera~
ture. de por lo menos 202C, con {b) una amina Herciaria selec-
cionada del grupo consistente en aminag aromdticas heteroci- }
clicas mononucleares y polinucleares, aminaes alifédticas de ’
£érmula R1R2R3N en donde Ry, Rp ¥ R3 representan grupos al- I{
quilo o alquenilo, iguales o diferentes, con 1 é 10 dtomos |
de carbono, aminas sromdticas y arelguilaminas de férmula
R4R5R6N en donde Rg es arilo y R4 ; Ry rapresentan grupos al-
quilo y alquenilo, iguales o diferentea, con 1 & 10 dtomos de
carbono, estando Iibre.dicha amina terciaria de &tomos de hi-

drdgeno activos, : |

2,- Procedimicnto segin la reivindicacién 1, carac=

e
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terizado porque dicho éster parcial contiene de 1 u 15 % en
peso de cloro sin reaccionar, basado en el peso del éster par-

cial,

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-—

terizado porque dicho éster parcial es un éster propflico.

4.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque dicha amina teréiaria ge elige del grupo con-
gistente en piridina y pirid;nas éustituidas una, dos o tres
veces con grupos alquilo inferior, teniendo dicho grupo alqui-
16 de 1 a 6 4dtomos de carbono.
| 5.- Procedimiento segin la reivindicicidn 4, carac-

terizado porgque se emplea por lo menos 25 7% en peso de dicha

amina terciaria, basado en el peso del citado éaster parcial.
6.- Procedimiento segin la reivindicacién 4, carac-
terizado porque ¢l tratamiento con dicha amine terciaria ée
efectda a una temperatura de 50 a 15980,
7.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac—

terizado porque dicho éster parcial se fomma alfadiendo un al-

c¢éxido metdlico @ dicho cloruro fosfonitrilico.,
8.~ Procedimiento segtn la reivindicucién 1, carac— ;

terizado porque el ésier parcial se prepara in gitu haciendo

reaccionar cloruro fosfonitrilico con el alcohol de 1 a 12 Ato-
mos de carbono, en presencia de la amina terciaria. i
9,~ Procedimiento para la produccién de fosfazenos ;

poliméricos condensados, tal y como queds sustancialmente des-{

crito en la presente Memoria,
Hste Memoria consta de 18 hojas escritas a maquiﬁa
por un2 sola care.
Madrid, 29 MAR 1574

FMG CORPORATION, ..

fgz ACEBO Y
; L. Gaola Far
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