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Orgaaniset yhdisteet - Organiska fdreningar

Esilld oleva keksintd koskee palamista jarruttavaa selluloo-
saa, erityisesti regeneroitua selluloosaa, joka on tunnettu siitid,
ettd se sisdltdd yhdisteend, joka vaikuttaa palamista jarruttaen,
pyrofosforihapon, monotiono-, ditiono-, tritiopyrofosforihapon,
trifosforihapon, monotiono-, ditiono-, tritiono-, ja/tai pentatio-
trifosforihapon esterii, esteriamidia ja/tai amidia. Keksinto koskee
myds menetelmdd palamista jarruttavan selluloosan valmistamiseksi,
joka on tunnettu siitd, ettd selluloosa saostetaan liuoksesta, joka
sisdltdd jotakin mainituista yhdisteistd, joilla on tulenestovaiku-
tus.

Edullisena pidetddn palamista jarruttavaa selluloosaa, eri-
tyisesti régéﬁé£di£ﬁé sélluloosaa, joka sisdltdd palamista jarrut-
tavana yhdisteend sellaista, yhdistettd, jolla on kaava

A
R ' R
>P-Z P - 2 P(
RO u "R (1)
Xy Xo Y
In

jossa n on nolla tai 1,



Xl’ X2, Y ovat toisistaan riippumatta happi tai rikki,
Z on happi tai rikki, jolloin jos X, ja/tai Xg ja/tai Y
ovat happi,
7 on yksinomaan happi,

R on toisista riippumatta t&hde,

R
1 (a) tai N2
\R3

~OR (b)

jolloin,

jos X, ja Y ovat happi, korkeintaan 2 R:8dd on t#hde (a)

Rl on toisista riippumatta metyyli, jolloin korkeintaan
2 metyylitdhdettd on ldsnd, mahdollisesti 1-3:11la halogeeniatomilla
tai 1 alkoksitdhteelld, jossa on 1-6:1la C-atomia substituoitu
etyyli- tai propenyylitdhde, mahdollisesti 1-4:113 halogeeniatomilla
substituoitu alkyylitdhde, jossa on 3-12 hiiliatomia tai alkenyyli-
tdhde, jossa on 4-12 C-atomia; mahdollisesti 1:118 tai 2:11a halo-
geeniatomilla substituoitu sykloalkyylitédhde, jossa on 5-8 C-atomia
tai sykloalkyylialkyylitdhde, jossa on 7-9 hiiliatomia; fenyyli-
alkyylitahde, jossa on 7-~10 C-atomia tai fenyyli, jolloin fenyyli-
alkyylitdhteen fenyyliydin tai fenyylitdhde voi olla substituoitu
1-5:114 halogeeniatomilla, tai 1,2 tai 3:11a alkyyli- tai alkoksi-
tdhteelld, joissa on 1-3 C-atomia tai

kaksi hapen kautta samaan fosforiatomiin liittynyttd tdahdettsd

R, ovat tadhde, jolla on kaava

R R
7\ / 8
C -

/
C\\ (¢)

1

Rq\
/

Rs
Rg

jolloin, jos n = nolla ja Z = happi, molekyylii kohden on lisnid ai-
noastaan yksi ainoa tahde (c),. . .

R2 on alkyylitédhde, jossa on 1-4 C-atomia, sykloheksyyli,
bentsyyli tai mahdollisesti yhdelld tai kahdella klooriatomilla,
joista korkeintaan toinen on orto-asemassa tai yksi bromiatomi on
para-asemassa tai 1 tal 2:11la alkyyli- tai alkoksitidhteelld, joissa
on 1-3 C~atomia yhteensd korkeintaan kolmella C-atomilla substitu-
oitu fenyylitdhde, jolloin (i) tdhteissd (b), jotka ovat liittyneet



P-ryhmidsn R, on erilainen kuin alkyyli ja (ii) jos kaksi tdhdettd
"

0
(b) on 1liittynyt P-ryhmi#idn, niin niissi tdhteissd R2 on yvksinomaan

t
0
alkyyli, jossa on 1-4 C-atomia,
R3 on alkyylitédhde, jossa on l-4 C-atomia, ja jos n = nolla j:
R2
oitu fenyyli,
R3 on myis vety, tai
R2 Jja R3 ovat yhdessd yhteisen N-atomin kanssa, mahdollisesti

on sykloheksyyli, bentsyyli tai mahdollisesti substitu-

jonkin toisen happi- tai rikkiatomin kanssa tai tertiddrisen N-ato-
min kanssa, edullisesti -N(alkyyli, Cl—Cq)-ryhmén kanssa 5- tai
6-jdseninen, tyydytetty, heterosyklinen rengas,

R4 ja R5 ovat toisigstaan riippumatta vety, alkyylitdhde,
jossa on 1-4 C-atomia, —CHzCl, -CH2Br tai fenyyli, tai

RQ Jja R5 ovat yhdessd yhteisen C-atomin kanssa sykloheksy-
lideeni-, sykloheksenylideeni-~ tai 3,4-dibromisykloheksylideeni-
rengas,

R6 ja R8 ovat toisistaan riippumatta vety tai alkyylitidhde,
jossa on 1-4 C-atomia,

R7 on vety tai metyyli,
jolloin vidhintdin yksi substituenteista Ry RS’ Re R7 Jja Rg on
erilainen kuin vety, ja jos Rq Ja R5 ovat CHQCI, CHQBr tai muodos-~
tavat renkaan yhdessd yhteisen C~atomin kanssa, R6, R7 ja R8 mer-—
kitsevat aina vetyd, ja jos X1 ja Y = happi: R4 ja R5 ovat toisis-
taan riippumatta ainoastaan —CH201 tai —CHQBr tai merkitsevdt yh-
dessd yhteisen C-atomin kanssa jotakin mainituista renkaista,

A on tidhde, jolla on kaava (a) tai sellainen, jolla on kaava

R

-Bg
N
\

-

(d)

R10

_Rg on metyyli, mahdollisesti halogeeniatomilla substituoitu
etyylitdhde, mahdollisesti yhdelld tai kahdella halogeeniatomilla
substituoitu propyylitédhde, mahdollisesti 1-3:11a halogeeniatomilla
substituoitu alkyylitdhde, jossa on 4-12 C-atomia, sykloheksyyli,
bentsyyli, fenyyli, jolloin fenyylitdhde voi olla mahdollisesti
yhdelld tai kahdella klooriatomilla tai yhdelld bromiatomilla para-
asemassa ja/tail kulloinkin yhdelld tai kahdella alkyyli- tai alkoksi-



tédhteelld, joissa on 1-3 C-atomia yhteensd korkeintaan 3 C-atomilla

substituoitu,

R10 on vety, metyyli, mahdollisesti halogeeniatomilla subs-
tituoitu etyylitdhde, mahdollisesti yhdelld tai kahdella halogeeni-
atomilla substituoitu propyylitdhde, mahdollisesti 1-3:11a halo-
geeniatomilla substituoitu alkyylitdhde, jossa on 4-12 C-atomia,
sykloheksyyli, bentsyyli, fenyyli tai

R9 ja RlO merkitsevdt yhdessd yhteisen typpiatomin kanssa
mahdollisesti toisen happi- tai rikkiatomin tai tertiddrisen N-ato-
min, edullisesti =N(alkyyli 01_4)—ryhmﬁn kanssa, 5- tai 6-jisenisti,
tyydytettyd heterosyklistd rengasta.

Erittdin edullisena pidetdan palamista jarruttavaa selluloo-
saa, erityisesti regeneroitua selluloosaa, joka sisdltdad yhdistettd,

jolla on kaava,

Xo
R' " R!
Np-z4dp -z p7
<0 ' "N (Ia)
R‘ N Y R'
Xl |/ N 1 n

jossa n= nolla tai 1,
Xl’ X2 ja Y ovat toisistaan riippumatta happi tai rikki,

Z on happi tai rikki, jolloin jos X, ja/tai X, ja/tai Y on
happi,

Z on ainoastaan happi,

R' on toisista riippumatta OR', (a) tai

2
=N (b')

jolloin, jos X; ja Y ovat happi, R' on aina tédhde (b'),

R'l on toisista riippumatta etyyli ja korkeintaan kaksi
tdhteistd,

R'l merkitsee etyylid; kloorietyyliid, bromietyylid, mahdol-
lisesti yhdelld- kolmella kloori- tai bromiatomilla substituoitu
alkyylitdhde, jossa on 3-6 hiiliatomia, mahdollisesti yhdell#d tai
kahdella kloori- tai bromiatomilla substituoitu alkenyylitdhde, jos-
sa on 3-6 C-atomia, sykloheksyylid, bentsyylid tai fenyylid, jolloin



bentsyylitdhteen fenyyliydin tai fenyylitidhde voivat olla substi-
tutoituja 1-3:11a kloori- tai 1:11& bromiatomilla para-asemassa ja
fenyylitdhde voli myds olla substituoitu 1-3:1la metyyliryhmidllsd,
tai kaksi hapen kautta samaan fosforiatomiin liittynyttda tahdettad

R' merkitsevidt tdhdettd, jolla on kaava,

R' CH, -
4\\ ~ 2
C
R'S CH2 -

jolloin, jos n = nolla ja Z on happi, niin molekyylid kohden on
ldsnd korkeintaan yksi tdhde (c'),

R'2 on metyyli, etyyli, propyyli tai mahdollisesti kloori-
atomilla tai bromiatomilla para-asemassa tal metyyliryhm&lld substi-
tuoitu fenyylitdhde, jolloin (i) tdhteissd (b'), jotka ovat 1liit-
tyneet g—ryhméan, R'2 on aina mahdollisesti substituoitu fenyyli-

0

tdhde, (ii) jos kaksi tdahdettd (b') on liittynyt P-ryhmédn, niin
S

ndissd tdhteissd R'y, on yksinomaan alkyyli ja (iii) R'; on ainoas-
taan silloin etyyli tai propyyli, kun myos R'lela on jokin ndista
merkityksisti,

R'; on metyyli, etyyli, propyyli, jolloin (i) jos n= nolla
Jja R'2 on mahdollisesti substituoitu fenyyli, R'3 on myds vety
ja (ii) R'3 on ainoastaan silloin etyyli tai propyyli kun myos
R'2:11a on jokin ndistd merkityksistd,

R'4 ja R'5 ovat toisistaan riippumatta alkyylitahde, jossa
on 1-4 C-atomia, -CH201 tai CHgBr tal

R',_1 ja R'5 ovat yhdessd yhteisen C-atomin kanssa sykloheksyli-
deeni-, sykloheksenylideeni-, tai 3,4-dibromisykloheksylideeni-
rengas,

R'g on alkyyli 01_4, sykloheksyyli, bentsyyli, fenyyli,

R'lo on vety, alkyyli 01”4, sykloheksyyli, bentsyyli, fenyyli,
tai

R'9 ja R'lO ovat yhdessd yhteisen N-atomin kanssa tédhde, jol-

-D (g)

\—
-N 0 (n)

l1a on kaavat



Kaavan

(Ia) mukaisilla yhdisteilld on neljid edullisenapidet-

tyd perusrakennetta, nimittdin:

RNH O 0 NHRa '
f) -0 -P . (Xaa)
/ - \ .
R_NH NHR
S S OR
Rbo\ u w b
P-0-P o : ~(Iab)
/ ’ AN
RbO ORb

A,

OR
RO S s oR, |
P ~8 - P\\ : _ (TIac)
R O// OR
c c
S S R
Rdo\ " 31(2 n/o d .
P-0-P~0-P ’ - (Xad)
RO/ ' \OR
d -~ d
Rg R1o
Naissd merkitsee Ra fenyylitdhdettd, joka on mahdollisesti

substituoitu klooriatomilla para-asemassa tai metyyliryhm&llid,

edullisesti substituoimatonta fenyylid tai orto-metyylifenyylisi.

Rb merkitsee toisista riippumatta mahdollisesti yhdelld tai

kahdella kloori- tai bromiatomilla substituoitua n-propyyli- tai

isopropyylitdhdettd, mahdollisesti 1-3:1la kloori- tai bromiatomilla

substituoitua
tai fenyylid,
ryhmiallia, tail

tdhteistd, Rb

alkyylitdhdettd, jossa on 4-6 C-atomia, sykloheksyylia
jolloin fenyylitdhde voi olla substituoitu metyyli-
kaksi hapen kautta samaan fosforiatomiin liittyneistd

merkitsee tdhdettd, jolla on kaava

R"4 N P CHQ -
C
R _~ >~ CH. -

=

(e")



jolloin molekyylid kohden on lidsnid korkeintaan tdhde (c"), ja

R“q ja R"5 ovat toisistaan riippumatta metyyli, etyyli, pro-
pyyli, CH,Cl tai CH,Br, jolloin jos R", = CH,Br, R"5# CH,Cl, tai
jos R"y=CH,Br, niin silloin R",# CHyCl.

Edullisesti merkitsee Rb mahdollisesti yhdelld tai kahdella
kloori- tai bromiatomilla substituoitua n-propyyli- tai isopropyy-
litdhdettd, tai alkyylitdhdettd, jossa on 4-6 C-atomia,

Ro merkitsee propyyli- tai butyylitdhdettd, tai kulloinkin
kaksi hapen kautta samaan fosforiatomiin liittyneistd tdhteistéd
R, merkitsevdt tdhdettd (e").

Edullisesti merkitsevdt kulloinkin kaksi hapen kautta samaan

fosforiatomiin littynytta tahdetta Rc tdhdettd, jolla on kaava:

Rl 14 CH -
4 2
\\C ,//
/// \\\ (e'")
R'HS CH2 —_

jossa R"'q ja R“'5 ovat toisistaan riippumatta metyyli tai CHyBr.
Kaavan (Iad) mukaisissa yhdisteissd merkitsee X2 happea tai rikkiia,

edullisesti rikkia,

Rd merkitsee mahdollisesti 1:11&d tai 2:11a kloori- tai bromi-
atomilla substituoitua n-propyylid tai isopropyylitédhde merkitsee
alkyylitdahdettd, jossa on 4-6 C-atomia tai kulloinkin kaksi samaan
fosforiatomiin liittyneistd tdhteistd Ry muodostavat téhteen (e").
Edullisesti muodostavat kulloinkin kaksi hapen kautta samaan fos-
foriatomiin liittynyttad tdhdetta Rd tdhteen, jolla on edelldoleva
kaava (¢"), edullisesti (e"!'),

R"9 merkitsee alkyylitdhdettd, jossa on 1-4 C-atomia, syklo-
heksyyliid, bentsyyliai,

R"lo merkitsee vetyid, alkyylitdhdetta, jossa on 1-4 C-atomia,
tai

R“10 merkitsee vetyd, alkyylitahdettd, jossa on 1-4 C-atomia,
tai

R"9 ja R"lo merkitsevét yhdessd yhteisen N-atomin kanssa
tdhdettd, jolla on edelldolevat kaavat (g) tai (h).

Edullisesti on R"9:11ﬁ ja R"lo:llé sama merkitys ja ne mer-
kitsevit edullisesti alkyylitdhdettid, jossa on 1-4 C-atomia tai

yhdessid tdhdettd, jolla on edelldoleva kaava (g).
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Yhdisteet, joilla on kaava:

f2. Fs \ R7 Rg
R4\ /C B O\ % é ?/’OC\\ /fR4
PN P z-—}g{ o P el (11),
R, CH— 0 . oon Ry
Re R

jossa n, R4, RS' R6’ R7, RB’ A ja X2 merkitsevdt samaa kuin edelld,
Jolloin jos n= nolla: Z' on rikki ja vahintdin Rq ja R5 ovat eri-
laisia kuin metyyli ja jos n= 1: Z' on happi, ovat uusia. Tapa
valmistaa kaavan (II) mukaisia yhdisteitd, joissa n on nolla, on
tunnettu siitd, ettd yhdisteessd, jolla on kaava:

R
R, RQC/E. 0 s
S b - s (111)
R5 9H —_ 0
Rg

Jossa Rq, R5, R6, R7 ja R8 merkitsevat samaa kuin edelld, lohkais-
taan samanaikaisesti vety ja rikki tai perdjalkeen ensiksi vety ja
lopuksi rikki. Reaktio-~olosuhteet ovat tunnettuja vastaavista reak-
tioista. Vedyn lohkaisuun yksindidn kdytetddn esimerkiksi jodia,
rikin lohkaisuun yksinididn esimerkiksi trifenyylifosfiinia. Tapa
valmistaa kaavan (II) mukaisia yhdisteitd, joissa n on 1, on tun-

nettu siitd, ettd annetaan 2 moolin yhdistettd, jolla on kaava:

RZ\ /RS B /?8
R c— 0_ 8 \C _
b s AN R y; 00
/C\ POH N Np-sH  (IV)
Rs CH— 0 R/ cH - 0’
!



jossa R&’ RS’ R6’ R.7 ja R8 merkitsevdat samaa kuin edella,

reagoida 1 moolin yhdistettd kanssa, jolla on kaava:

Cl - P - Cl (v),

jossa A ja Xo merkitsevidt samaa kuin edelld, edullisesti happoa-
sitovan aineen lidsniollessa, edullisesti tertiddrisen amiinin,
edullisestl pyridiinin lasndollessa. Edelleen ovat reaktio-elosuh-
teet tunnettuja vastaavista reaktioista, mikd padtee myds muihin,
kaavaan (I) kuuluviin, kuitenkaan ei vield tunnettuihin yhdistei-
siin,

Edelld olevissa kaavoissa merkitsevidt edelleen R edullisesti
R':td, edullisesti RaNH:ta, tai RbO:ta, tai RCO:ta, tai RdO:ta,
Jolloin viimeksimainitut noudattavat edullisena pidettyjd perusra-
kenteita (Iaa), (Iab), (Iac) tai (Iad).

Rl on toisista riippumatta edullisesti mahdollisesti substi-
tuoitu alkyyli-, alkenyyli-, fenyylialkyyli- tai fenyylitdhde,
edullisesti R'l, edullisesti mahdollisesti substituoitu alkyyli.

R2 merkitsee edullisesti alkyylid, tai mahdollisesti substi-
tuoitua fenyylia, edullisesti R'Q:ta.

R3 on edullisesti R'3.

Rq ja R5 merkitsevat edullisesti alkyylid, CHQCl:éé, CHQBr:éé
ja edelldmainittuja renkaita, joita ne voivat muodostaa yhteisen
C-atomin kanssa. Edelleen merkitsevit Rq ja R5 edullisesti R'Q:a&
tai R'S:tté, edullisesti R"Q:aa tai R"s:tté, edullisesti R"'4:éa
tai R"'5:tta.

R6’ R7, R8 merkitseviat edullisesti vetyi.

R9 Ja Ry, merkitsevdt edullisesti R'9:aé tai R'lozté, edul-
lisesti R"9:éé tai R“lo:té.

Rl:lla mahdollisesti supspiﬁqoituna alkyylitdhteend on edul-
lisesti R'lzn kohdalla olevan médritelmdn merkitys. Jos ldsnéd on
enemman kuin 2 Rl—tahdettﬁ, niin silloin merkitsee edullisesti ai-
noastaan 2 ndista tahteistd etyylis,

Rlzlla mahdollisesti substituoituna fenyylitdhteeni on edul-

lisesti R'lzn merkitys.
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Tdhde (c¢) merkitsee edullisesti (c'):t#d, edullisesti (e¢"):ti,

edullisesti (c'"):ti.
R2:11a alkyylitidhteend on edullisesti R'Q:n mukainen merki-

tys.

R3:11a alkyylitdhteend on edullisesti R'3:n mukainen merki-
tys, edullisesti metyyli.

R4 Ja R5 alkyylitdhteind merkitsevidt edullisesti metyylid,
etyylid, propyyliid, edullisesti metyylia.

Rq Jja R5 halometyylitihteind merkitsevdt edullisesti bromi-
metyylid. Edullisesti on qullé Jja R5:116 sama merkitys. R9 alkyyli-
tdhteend merkitsee edullisesti sellaista alkyylitdhdettd, jossa on
1-4 C-atomia.

R9 fenyylind on edullisesti substituoimaton.

R10 alkyylitdhteent sisdltdd edullisesti 1-4 C-atomia.

Ry

0 fenyylind on edullisesti substituoimaton.
Jos R9 ja RlO muodostavat yhdessid renkaan, niin on tidma edul-

lisesti tdhteen (g) rengas.
Halogeenilla ymmirretddn klooria tai bromia, edullisesti

klooria. Edullisesti k#ytetddn alussa mainittuja yhdisteitid, edul-
lisesti sellaisia, joilla on kaava (I), saattamaan regeneroitu
selluloosa palamista jarruttavaksi. TH110in saatetaan ensiksi sel-
luloosa sindnsd tunnetulla tavalla liuokseksi, esimerkiksi muutetaan
liuokseksi johdannaiseksi, esim. tetraminiini-kupari-(IT)hydroksi-
dilla tai ksantogenaatti-menetelmidn mukaisesti. NHin valmistettuun
selluloosaliuokseen lisdtddn kaavan (I) mukaista yhdistettd., Lisidys
voidaan suorittaa jatkuvasti tai e-jatkuvasti vdlittomasti sekoit-
taen intensiivisesti selluloosaliuosta. Mutta kaavan (I) mukaiset
yhdisteet voidaan myds ensiksi dispergoida hienona veteen ja lisdtid
vesipitoisena dispersiona selluloosaliuokseen. Kaikissa tapauksissa
voi olla edullista lisdtd tavanomaisia dispersio-stabilisaattoreita
ja dispergaattoreita. Saostetun regeneraattiselluloosan teknisesti
tdrkeisiin ominaisuuksiin, lukuunottamatta tulenestovaikutusta,
vaikutetaan ainoastaan epdoleellisesti lisddm#lld kaavan (I) mukai-
sia yhdisteitéd., Ottaen huomioon a-selluloosa, voidaan esimerkiksi
jakaa 5-35 painoprosenttia siitd selluloosaliuoksessa. Edullisesti
kaytetddn 8-25 painoprosentin suuruisia méHrid. Selluloosaliuoksesta,
Joka sisdltdd nditd reagointituotteita, saostetaan sindnséd tunne-

tulla tavalla selluloosaregeneraatti muotoilemalla. Muotoilevana
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toimenpiteend tulee kysymykseen ennen kaikkea sdikeiden ja kalvojen
muodostuminen johtamalla sellulocosaliuos saostuskylpyyn, kdyttden
hienoja suuttimia tai rakoja. Tdlloin voidaan kayttdd selluloosa-
regeneraattisdikeiden tai -kalvojen valmistuksessa tavanomaisia
saostuskylpyjd. Tdlloin liitetddn selluloosaliuoksen sisdltéamét,
palamista estdvdt reagointituotteet saostettuun selluloosaregene-
raatti-aineeseen. On myts mahdollista kdyttdd kaavan (I) mukaisen
vhdisteen ohella muita palamista estdvid aineita. Tdllaisia yhdis-
teitd ovat esimerkiksi fosforinitriilikloridin ja glykolien, esim.
neopentaglykolin védliset reaktiotuotteet tai vastaavat yhdisteet,
tai syklodifosfatsaanit tai tionosyklodifosfatsaanit, esim. 2,4-
dianilino-2,4-diokso-1,3~-difenyylisyklodifosfatsaani.

Ndiden muiden komponenttien osuus voi vaihdella suuresti
ja voi olla aina 90 % yhteensd ldsndolevasta mddrdstd palamisen
estdvdd koostumusta. Edullisesti kdytetddn 10-70 %, erityisesti
15-60 % fosforinitriilikloridin ja glykolin reaktiotuotetta tai
syklodifosfatsaania tai tionosyklodifosfatsaania ottaen huomioon
kokonaismiddrid ldsndolevaa palamisen estdvdd kombinaatiota, jolloin
viimeksimainittu vastaa jo edelldilmoitettua médraa.

Luonnollisten kuitujen ollessa kysymyksessid saatetaan kek-
sinnon mukaisesti kdytetyt yhdisteet ulkoapdin liuottimesta tai
vesipitoisen dispersion muodossa.

Luonnollisten ja synteettisten kuitujen seosten ollessa ky-
sysmyksess#d voidaan jokalsta kuitumateriaalia kdsitelld yksinddn
Jja sitten sekoittaa tai késitelld seosta itseddn, esim. polyesteri-
puuvillaseoksia.

Kaavan (I) mukaisia yhdisteitd voidaan myods kdyttdd polymee-
risten orgaanisten aineiden, jotka eivdt ole selluloosaa tulenkes-
taviksi saattamiseen. Menetelmd tdllaisten polymeeristen materiaa-—
lien valmistamiseksi on tunnettu siitd, ettd ndihin lisdtddn kaavan
(I) mukaista yhdistettd ennen polymeerimuodostumista, sen aikana
tai sen jdlkeen. Tdhdn kHsittelyyn soveltuvia orgaanisia aineita
ovat esimerkiksi polyolefiinit, erityisesti polyetyleeni ja poly-
propyleeni, polyesteri, polyakryyliesteri, esim. polymetyylimeta-
akrylaatit, polyfenyleenioksidit, polyuretaanit, polystyroli, ABS-
polymeerit, polyamidit, kuten nailon, polypropyleenioksidi, poly-
akryylinitriili ja vastaavat copolymeraatit. Edullisesti kidytetdzn
halogeenipitoisia kaavan (I) mukaisia yhdisteitid nditd mainittuja

polymeereja varten. Keksinnon mukaisia yhdisteitd voidaan kidyttidd
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ruiskuvalu- ja kehruuliuosten, puristettujen tuotteiden ja
Split-Fiberin varustamiseen., Pala-

mista estdvien alneiden tyUstdmiseen polymeereiksli voidaan kayttaid
erilaisia tunnettuja menetelmid. Muutamien polymeerityyppien,
kuten esimerkiksi polyolefiinien ollessa kysymyksessd voidaan pala-
mista estdviat aineet sekoittaa monomeereihin tai esipolymeereihin,
minkd jalkeen orgaaniset aineet valmistetaan polymeroimalla, poly-
kondensoimalla tai polyaddition avulla kuten esimerkiksi polyure-
taanien ollessa kysymyksessd, Keksinnon mukaiset yhdisteet voidaan
my0s tyostad sulatetuiksi tai liuenneiksi polymeereiksi kuten esi-
merkiksi polypropyleeniksi tai polyakryylinitriiliksi ja muuttaa
tunnettujen menetelmien mukaan muotoilluiksi materiaaleiksi kuten
filmeiksi, ruiskuvalutuotteiksi ja kuiduiksi. Se mddrd keksinnin
mukaista yhdistettd, joka tarvitaan kulloisenkin orgaanisen aineen
kdytdannossa tyydyttavdan tulenestovaikutukseen vaihtelee suuresti.
Tavallisesti kdytetddn noin 1-40, edullisesti noin 2-10 ja erityi-
sesti 2-6 painoprosenttia keksinnonmukaista yhdistetti.

Seuraavissa esimerkeissd merkitsevdt osat paino-osia, pro-
sentit painoprosentteja.

Esimerkki 1

44,4 osaa difosforipentasulfidia ja 104,5 osaa 2,2-bis~(bro-
mimetyyli)-1,3~propaanidiolia suspensoidaan 200 osaan toluolia ja
seosta ldmmitetddn 2,5 tunnin ajan 90°C:ssa. Annetaan reagoida tids-
sd lampotilassa 7 tunnin ajan ja lopuksi paluujddhdytyslampotilassa
edelleen 2 tunnin ajan, jolloin saadaan kirkas liuos. Toluoli tis-
lataan vakuumissa ja jddnnods kiteytetddn hiilitetrakloridista uu-
delleen,

64 osaa ndin saatua kiintedtd ainetta, jonka sp. on 117-
12000, suspensoidaan 250 osaan vettd ja 12,2 osaan 25 %:;sta ammoni-
akkiliuosta ja huoneenlémpidtilassa lisdtddn 6 tunnin sis&lla liuos,
jossa on 22,65 osaa jodia ja 44,95 osaa kaliumjodidia 178,8 osassa
vettd. Sekoitetaan vield 1 tunti huoneenlédmpodtilassa. Saatu sakka
suodatetaan, kuivataan ja suspensoidaan 150 osaan bentseenii.
SOOC:SSa ligdtddn tipottain liuos, jossa on 14 osaa trifenyylifos-
fiinia 60 osassa bentseenid 20 min. sisdlld ja seosta pidetdan 8 tun-
nin ajan 30°C:ssa. Lopuksi haihdutetaan bentseeni puoleen tilavuus-
madraan, sakka suodatetaan, kuivataan, pestdidn hyvin kuumalla ve-
delld (70°) ja kuivataan uudelleen, Saadaan taulukon 1. yhdiste
Nr. 34.
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Esimerkki 2

a) CH, CH,0
~ .~ AN
//'Cx\ P - OH (2a)
CH3 CHQO/

Yhdisteen (2a) valmistamiseksi menetellddn kuten julkaisussa
"Houben Weyl, Methoden der organischen Chemie 4, Auflage, Band
12/11, Seiten 26" on kuvattu.

P
b) Cly P = N (2b)

g CH3
valmistetaan A. Michaelis'in menetelmdn mukaan, kuvattu julkaisussa
"Annalen der Chemie, Band 326, 1903, Seite 210",

¢) Sekoitusastiassa liuotetaan 27,5 osaa yhdistettd (2a)
90 osaan pyridiinid. Siihen lisdtdadan hyvin sekoittaen ja lievin
typpivirran alaisena 5,8 osaa rikkijauhetta huoneenlampotilassa.
Lampotila kohoaa tdlloin 45—SOOC:een. Kdytetddn jadd-vesi-jaidhdytys-
td, jotta lampotila ei kohoaisi yli SOOC:een. Jadhdytystd pidetdan,
kunnes reaktioseoksen lémpdtila on laskenut noin BOOC:een. Lopuksi
lisdtddn tipottain 13,4 osaa yhdistettda (2b) 30 minuutin sisdllid,
reaktioseosta lammitetdin 50°C:een ja sekoitetaan 4 tunnin ajan
reaktioseokseen sekoittaen 80 osaa etanolia ja jddhdytetaidn 5°C:een.
Suodatetaan, pestdidn etanolilla, kuivataan ja edelleenpuhdistamis-
ta varten kiteytetddn uudelleen 200 osasta toluolia. Saadaan 20
osaa taulukon 1., yhdistettd nr. 42.

Vastaavalla tavalla valmistetaan seuraavassa taulukossa 1.
esitettyjd yhdisteitd, joilla on perusrakenne (Iac) ja (Iad).

Esimerkki 3

200 osaan ksantogenaatti-pohjaista selluloosaliuosta, joka
sisdltdd 18 osaa a-selluloosaa, sekoitetaan 15,7 osaa 23 %:sta
taulukon 1. vaikutusaineen nr. 1 vesipitoista dispersiota. Tdllaista

dispersiota valmistetaan seuraavalla tavalla:
40 osaa yhdistettd nr. 1 jauhetaan hiekaksi yhdessi 10 osan

dispergaattoria kanssa, jonka pohjana on natriumnaftaliinisulfonaat-—
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ti, ja 110 osan vetti kanssa 160 osan kvartsiittihelmid l&snéollesss U4 tunnin aikan:
jolloin tydskennelld#n ja&djéddhdytyksen alaisena kierrosluvun ollesss 1 500 kierrost:
minuutissa. Sen jélkeen kun kvartsiittihelmet on erotettu suodattamalla saadaan 140
osaa dispersiota, joka sisdlt#d 23 % vaikuttavae ainetta. Edelld kuvattu, palamista
jarruttavalla vaikutusaineella varustettu selluloosaliuos puristetsan tavanomaisen
kehruumenetelmén mukaisesti suuttimien 1l3pi saostuskylpyyn, joka sis81tda litrsa
kohden seuraavia aineita:

125 g rikkiheppoa, 240 g natriumsulfasttia (vedetdntd) je 12 g sinkkisul-
faattia (vedetdntd). Saatu kuitu pestiin riittévésti Jja tydstettiin neuleiksi. Neu—
leita tutkittiin Fenimoren js Martin'in menetelmin mukasn (vrt. Modern Plastics,
Novermber 1966) mAfrittamills happi-raja—arvo (LOI-arvo) niiden tulenkestdvyyden
suhteen.

Vastaavalla tavalls voidasn kéyttid myds edullisesti taulukon 1. yhdisteité
nr. 2, 4, 12, 15, 33-36, L1-LL palamista Jarruttavana vaikuttavana sineena.

Esimerkki L

200 osaan ksantogenaatti-pohjaista selluloossliuosta, joka sisdltdd 18

osaa d-selluloosaa, sekoitetaan 3,6 osaa taulukon 1. paslamisen estdvii vaikuttavaa
alnetta nr. 9. Vastaavan tulenkestévaksi tehdyn selluloosan velmistamiseksi ja tut—
kimiseksi menetelldin vastaavastl kuten esimerkisséd 3.

Vastaavalla tavalla voidaan myds kéyttdsd edullisesti taulukon 1. yhdisteiti
nr. 8, 10, th, 17-19, 32, palamista estévins vaikuttavana aineena.

Esimerkki 5

200 osaan ksantogensattipohjaista selluloosaliuosta, joka sigsdltdd 18 osaa
od-zelluloosaa, sekolitetaan perdjilkeen 1,8 ossa taulukon 1. yhdisteen nr. 9 psals-
risen estdvdid vaikuttavas ainetts, ja 9 osaa 20 %:sta vesipitoists 2,4-diesnilino-
2,U4~dickso-1,3-difenyyli-syklo~difosfatsasnin dispersiota. Vastaavan tulenkestéviksi
saatetun selluloosen velmistamiseksi ja tutkimiseksi menetell8é&in vastaavasti kuten
esimerkissd nr. 3.

Muutoin k&ytetfddn vastaavalla tavalla seuraavia taulukossa 1. esitettyji
yhdistelta.

Esimerkki 6

Sekoitusastiasn pannsan 500 osaa dimetyyliformamidia. Huoneen lampdtilassa
lisétédn samalls hyvin sekoittaen 2 tunnin aikana annoksittsin 125 osaa polyskryyli-
nitriilijauvhetta. Viskoosistas liuosta sekoitetsan sitten vield tunnin sjan. 60 osaan
tédtd liuvosta lis&tddn 3 osaa taulukon 1. yhdistettd no. 10. Seos kuumennetaan sekodlt-
taen BOOC:seen Jja sekoltusta jatketaan tassd ldmpltilassa 15 minuuttia. Ssatu liuos
sivelléddn hiteasti Ja tassisesti lasilevylle, ja sivelyn Jjilkeen lasilevy kastetaan
hucneen lanmpdiseen veteen. Noin 30 minuutin kuluttua kalvo irtoaa levyltd, se pes—
tédén useita kertoja vedelli, kuivataan ja pingotetsan kahden metallikehyksen viliin
Ja kulvataan sitten 10 minuuttia 15OOC:ssaw Kalvon tulenkestdvyys kokeillasn

Fenimore'n ja Martin'in (Modern Plastics, marrask. 1966) menetelm$lld miirittimdlla

happi-raja—arvo (LOI).

Analnoiaectd vl dAsan kav+t+E2 vvrAe fonlnlrrn 1 wrh At ctatdd wan 1h
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No. Rakenne . Sp.°C
BrCH CH,O CH
44 ( B2 - 0}2 P~ N/ 3 144-5
111 1]
BrCH2 cnzo_ 3 s CH3
. CH CH_O C.H.-n
45 ( 3/‘c< 2 ;p - o)—z P - N: 37 105-6
" 1" -
Ciy GO0 ¢ P
Ci,0 " CH
i @<2>P—O p-nN 157-8
CH‘O " 2 | | B \Cl‘l

2° s s 3
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Patenttivaatimukset

1. Palamista estdvilld aineilla k&dsitelty regeneroitu
selluloosa, tunnet tu siitd, ettd se sisdltdd massassa

palamista estdvind aineina ainakin yhdistettd, jolla on kaava (Ia)

. X2 '
R\p -z i -z P/R
e ! “\R, (Ia)

jossa n= 0 tai 1, X1, X2 ja Y ovat toisistaan riippumatta happi
tai rikki, 2 on happi tai rikki, jolloin X, ja/tai X, ja/tai Y
on happi, Z on yksinomaan happi, R' on toisista riippumatta OR'1
(a') tai ///R 5

. -N (b")

\R.3

jolloin, jos X1 ja Y merkitsevdt happea, R' on aina tdhde (b'),
R', on toisista riippumatta etyyli ja korkeintaan kaksi t&hteistd

1
R', merkitsee etyylid, kloorietyyli, bromietyyli, mahdollisesti

1—; kloori- tai bromiatomilla substituoitu alkyyli, jossa on 3-6
hiiliatomia, mahdollisesti 1 tai 2 kloori- tai bromiatomilla sub-
stituoitu alkenyyli, jossa on 3-6 hiiliatomia, sykloheksyyli,
bentsyyli tai fenyyli, jolloin bentsyylit&hteen fenyyliydin tai
fenyylitdhde voivat olla substituoitﬁja 1=-3 kloori- tai bromi-
atomilla para-asemassa ja fenyylit&dhde voi myds olla substituoitu
1-3 metyyliryhméllé, tai kaksgi hapen kautta samaan fosforiatomiin

liittynyttd tdhdettd R' merkitsevdt tdhdettd, jolla on kaava (c')

R' CH, -
4\ C/ 2"
R'S/ \CH2

jolloin, jos n=0 ja Z on happi, niin molekyylid kohden on lidsnd

(c')

korkeintaan yksi tdhde (c'),

R'2 on metyyli, etyyli, propyyli tai mahdollisesti klooriatomilla
tai bromiatomilla para—~asemassa tai metyyliryhmdll& substituoitu
fenyylitdhde, jolloin (i) t&hteissd (b'), jotka ovat liittyneet

?—ryhméan, R'2 on aina mahdollisesti substituoitu fenyyli tdhde,
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(ii) jos kaksi tdhdettd (b') on liittynyt ﬁ—ryhméan, niin

ndissd tdhteissd R', on yksinomaan alkyyli ja (iii) R'., on aino-

2
:1la on jokin

2

astaan silloin etyyli tai propyyli, kun myds R'3

ndistd merkityksistd,

R'3 on metyyli, etyyli, propyyli, jolloin (i) jos n= 0 ja R'2

mahdollisesti substituoitu fenyyli, R'3 on myds vety ja (ii) R'

on

on ainoastaan silloin etyyli tai propyyli kun myds R'2:lla on ’
jokin ndistd merkityksista,

R'4 ja R‘5 ovat toisistaan riippumatta alkyylitdhde, jossa on
1-4-hiiliatomia, —CH2C1 tai CHZBr tai .
R'4 ja R'S, ovat yhdessd yhteisen C-atomin kanssa sykloheksyli-

deeni-, sykloheksenylideeni-, tai 3,4-dibromisykloheksylideeni-
rengas,

R g On alkyyli C1_4,

R'10 on vety, alkyyli C

¥ 3 t
R'g Ja Ry
jolla on kaava (g) tai (h)

sykloheksyyli, bentsyyli, fenyyli,
1-47 sykloheksyyli, bentsyyli, fenyyli, tai
merkitsevidt yhdessa yhteiéen N~atomin kanssa tdhdettd,

- (g)

—Q 9 (h)
ja jota on 1-40 paino-% & -selluloosan mididrdsti laskettuna.
2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen regeneroitu selluloosa,
tunnettu siitd, ettd se sisdltdd yhdistettd, jolla on

kaava

(n—C3H7O)2 ﬁ -0 - ﬁ (OC3H7—n)2

S S
3. Patenttivaatimusten 1-2 mukainen regeneroitu selluloosa,
tunnettu siitd, ettd se sisdltdd yhdistettd, jolla on
kaava:

(i-C H7o)_2 P-0-7P (OC3H7-1)2

[

S S

4, Patenttivaatimusten 1-2 mukainen regeneroitu sell}uloosa,

3

tunnettu siitd, ettd se sisdltdd yhdistettd, jolla on

kaava

(n-C4H90) P -0 - I:i’ (OC4H9'-I‘1)2

21
S
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5. Patenttivaatimusten 1-2 mukainen regeneroitu selluloosa,

tunnettu siitd, ettd se sisdltdd yhdistettd, jolla on

@1+ 16E)

Patenttivaatimusten 1-2 mukainen regeneroitu selluloosa,

kaava

tunnet tu siitd, ettd se sisdltds yhdistettd, jolla on

@‘) .. (@

7. Patenttivaatimusten 1-2 mukainen regeneroitu selluloosa,

kaava

tunnet tu siitd, ettd se sisdltdd yhdistettd, Jjolla on

kaava

CH3 /CHzo OCHi\\ ///CH
)C e F\OCH/ N

CHZO S
8. Patenttivaatimusten 1-2 mukainen regeneroitu selluloosa,

tunnettu siitd, ettd se sisdltidd vhdistettd, jolla on

kaava
CH CH., 0, S OCH CH
3\\6/ ’ \\p -0 - % -0 - P’/// 2\\c/// ’
N 1 & \\“NOCH’// \\\CH
CH3 H, S y
Z N\
CH, CH,

9. Patenttivaatimusten 1-2 mukainen regeneroitu selluloosa,
tunnettu siitd, ettd se sigdltdd yhdistettd, jolla on
kaava

'OC H -n

CH CH,O
3\\\C//’ 2 o /,/
N I~
CH3 CHZO 8 ‘ 0C H7-n
10. Patenttivaatimusten 1-2 mukainen regeneroitu selluloosa,
tunnet tu siitd, ettd se sisdltdd yhdistettd, jolla on
kaava



23

11. Patenttivaatimusten 1-2 mukainen regeneroitu selluloosa,
tunnettu siitd, ettd se sisdltd8 yhdistettd, jolla on

kaava
CH3\C/CH20\P o P/o—c6H5
CHB/ \CHZO/Q L!\O—CGHS

12. Patenttivaatimusten 1-11 mukainen tulenkestdvdksi tehty
regeneroitu selluloosa, t unnett t u siitd, ettd se sisdltdd
kaavan (Ia) mukaisen yhdisteen ohella lisdksi 10-90 paino-%, edul-
lisesti 10-70 paino-% ja erityiseéti 15-60 paino-% fosforinitriili-
kloridin ja neopentyyliglykolin reaktiotuotetta, syklodifosfatsaania
ja/tai tionosyklodifosfatsaania, ldsnidolevien palamista estdvien
aineiden kokonaismddrdstd laskettuna.

13. Patenttivaatimusten 1-11 mukainen tulenkestdvdksi tehty
regeneroitu selluloosa, tunnet tu siita, ettd se‘siséltéé
kaavan (Ia) mukaisen yhdisteen ohella lisdksi 10-90 paino-%, edul-
lisesti 10-70 paino-% ja erityisesti 15-60 paino-%, 2,4-dianilino-
1,3-syklodifosfatsaania, ldsndolevien palamista estdvien aineiden
kokonaismddrdsta.

14. Patenttivaatimusten 1-13 mukainen tulenkestdvdksi tehty
regeneroitu selluloosa, t unne t t u siitd, ettd se sisdltii
- 5-35 paino-% tulenkestdvidksi tekevdd yhdistettd A-selluloosan
midrdstd laskettuna.

15. Patenttivaatimusten 1-14 mukainen tulenkestidvidksi tehty
regeneroitu selluloosa, t unnet t u siitid, etti se sisdlt&i
8-25 paino-% tulenkestdviksi tekevidid yhdistettd o™ -selluloosan
mddrédstd laskettuna.

16. Patenttivaatimusten 1-15 mukainen tulenkestdvdksi tehty
regeneroitu selluloosa, t unne t tu siitd, ettd se on ksanto-

genaatti-selluloosa.
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