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DESCRIPCION
Composicion de acido polilactico
CAMPO TECNICO

La presente invencion se refiere a una composicion que contiene acido polilactico. Mas especificamente, se
refiere a una composicién que contiene acido polilactico, tiene excelente estabilidad térmica, resistencia mecanica y
color, y puede ser almacenada por mucho tiempo

ANTECEDENTES DE LA TECNICA

Como la mayoria de los plasticos son ligeros de peso, resistentes y duraderos y pueden ser moldeados
facilmente y arbitrariamente, son producidos en masa para apoyar nuestras vidas de muchas maneras. Sin embargo,
cuando los plasticos se tiran al medio ambiente, no se descomponen facilmente y se acumulan. Cuando se queman,
emiten una gran cantidad de didxido de carbono, acelerando de esta manera el calentamiento global.

Debido a esta situacion, estan ahora activamente en curso investigaciones en resinas hechas de materiales
brutos no petroliferos o plasticos biodegradables que se degradan por microorganismos. Los plasticos
biodegradables tienen una unidad de carboxilato alifatico y son degradados facilmente por microorganismos. Sin
embargo, tienen poca estabilidad térmica y un problema serio como una reduccién en sus pesos moleculares o el
deterioro de sus colores en la etapa en la que son expuestos a una temperatura alta, como hilado en estado fundido,
moldeo por inyeccidn o formacién de pelicula fundida.

Aunque el acido polilactico, de entre los plasticos degradables, es un plastico que tiene excelente
resistencia térmica y buen equilibrio entre el color y la resistencia mecanica, cuando se compara con las resinas a
base de petroleo tipificadas por tereftalato de polietileno y poliamida, hay todavia un mundo de diferencia en la
estabilidad térmica entre él y las resinas a base de petréleo. Para superar esta situacion, se han hecho varios
estudios sobre la mejora de la estabilidad térmica del acido polilactico. Por ejemplo, el Documento de Patente 1
propone que un compuesto a base de acido fosférico o compuesto a base de acido de fésforo se afiada al acido
polilactico como un desactivador del catalizador cuando el peso molecular alcanza 50.000 o méas. Los Documentos
de Patente 2 y 3 ensefian que un fosfato acido o agente quelante se afiade como un desactivador del catalizador
para mejorar la estabilidad térmica del acido polilactico. Sin embargo, la adicion del desactivador del catalizador al
acido polilactico de bajo peso molecular como en el Documento de Patente 1 impide una reaccion de polimerizacion
posterior, haciendo de esta manera que sea imposible obtener un polimero de alto peso molecular. Mientras tanto, el
fosfato acido divulgado por los Documentos de Patente 2 y 3 provoca la corrosion del equipo de produccion o el
deterioro de la resistencia hidrolitica de la resina debido a su acidez. El agente quelante enumerado anteriormente
tiene generalmente baja resistencia térmica y arde antes de que se suministre un catalizador de metal, causando de
este modo coloracion seria 'y mal olor.

Como se ha descrito anteriormente, no se ha propuesto todavia una composicion de acido polilactico que
elimine tanto la polimerizacion de apertura causada por el catalizador de polimerizacion residual como una reduccion
en el peso molecular por la desconexion de la cadena principal y tenga excelente estabilidad térmica.

(Documento de Patente 1) Patente Japonesa N° 2862071
(Documento de Patente 2) Patente Japonesa N° 3487388
(Documento de Patente 3) JP-A 10-36651

DIVULGACION DE LA INVENCION

Es un objeto de la presente invencion el proporcionar una composicién que contenga acido polilactico y
tenga excelente estabilidad térmica y color. Es otro objeto de la presente invencidn proporcionar una composicion
que tenga un alto contenido de un cristal estereocomplejo y excelente estabilidad térmica.

Los inventores de la presente invencién han descubierto que, cuando se contiene un éster de acido
fosfono-graso en éacido polilactico, el catalizador residual contenido en el &cido polilactico puede ser desactivado
eficazmente, haciendo de este modo posible mejorar la estabilidad térmica y color del acido polilactico. La presente
invencion se ha realizado basandose en este descubrimiento.

Es decir, de acuerdo con la presente invencion, se proporciona una composicion que contiene de 0,001 a
0,1 partes por peso de un catalizador de metal y de 0,001 a 0,5 partes por peso de un éster de acido fosfono-graso a
base de 100 partes por peso de acido polilactico. De acuerdo con la presente invencién, se proporciona un producto
moldeado de la composicion. Ademas, de acuerdo con la presente invencién, se proporciona un proceso para
fabricar una composicién que contiene un cristal estereocomplejo mezclando juntos acido poli-L-lactico y acido poli-
D-lactico, en donde al menos uno del acido poli-L-lactico y del acido poli-D-lactico contiene una catalizador de metal
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y la mezcla se realiza en presencia de 0,001 a 0,5 partes por peso de un éster de acido fosfono-graso en base a 100
partes por peso del total de acido poli-L-lactico y acido poli-D-lactico.

MEJOR MODO DE REALIZAR LA INVENCION
<composicion>
(acido polilactico)

EL acido polilactico es un polimero compuesto esencialmente de una unida de acido lactico representada
por la formula siguiente. El acido polilactico es preferiblemente acido poli-L-lactico, acido poli-D-lactico o una mezcla
de los mismos. El &cido poli-L-lactico es un polimero que contiene una unidad de &acido L-lactico como el
componente principal y el acido poli-D-lactico es un polimero que contiene una unidad de acido D-lactico como el
componente principal.

El &cido poli-L-lactico contiene preferiblemente del 90 al 100 mol%, méas preferiblemente del 95 al 100
mol%, mucho mas preferiblemente del 98 al 100 mol% de una unidad de acido L-lactico. Otras unidades incluyen
una unidad de acido D-lactico y unidades distintas del acido lactico. La cantidad total de la unidad de acido D-lactico
y unidades distintas del acido lactico es preferiblemente del 0 al 10 mol%, mas preferiblemente del 0 al 5 mol%,
mucho mas preferiblemente del 0 al 2 mol%.

El &cido poli-D-lactico contiene preferiblemente del 90 al 100 mol%, mas preferiblemente del 95 al 100
mol%, mucho mas preferiblemente del 98 al 100 mol% de una unidad de &cido D-lactico. Otras unidades incluyen
una unidad de &cido L-lactico y unidades distintas del acido lactico. La cantidad total de la unidad de acido L-lactico y
unidades distintas del acido lactico es preferiblemente del 0 al 10 mol%, mas preferiblemente del 0 al 5 mol%, mucho
mas preferiblemente del 0 al 2 mol%.

Las unidades distintas del acido lactico incluyen unidades derivadas de &cidos dicarboxilicos, alcoholes
polihidricos, acidos hidroxicarboxilicos y lactonas que tienen un grupo funcional capaz de formar al menos dos
enlaces de éster y unidades derivadas de poliésteres, poliéteres y policarbonatos que comprenden estos como
componentes constituyentes.

Los acidos dicarboxilicos incluyen &cido succinico, acido adipico, acido azelaico, acido sebacico, acido
tereftalico y acido isoftalico. Los alcoholes polihidricos incluyen alcoholes polihidricos alifaticos como etilenglicol,
propilenglicol, butanodiol, pentanodiol, hexanodiol, octanodiol, glicerina, sorbitan, neopentilglicol, dietilenglicol,
trietilenglicol, polietilenglicol y polipropilenglicol, y alcoholes polihidricos arométicos como un aducto de bisfenol con
oxido de etileno. Los &cidos hidroxicarboxilicos incluyen acido glicélico y &cido hidroxibutirico. Las lactonas incluyen
glicolida, e-caprolactona glicolida, e-caprolactona, B-propiolactona, &-butirolactona, 8- o y-butirolactona, pivalolactona
y &-valerolactona.

El peso molecular medio ponderado (Mw) del &cido poli-L-lactico o el acido poli-D-lactico es preferiblemente
de 50.000 a 500.000, mas preferiblemente de 150.000 a 350.00 . El peso molecular medio ponderado es un valor en
términos de poliestireno estandar medido por cromatografia de permeacion en gel (GPC) usando cloroformo como
un eluyente.

El &cido poli-L-lactico y el acido poli-D-lactico pueden ser fabricados por métodos conocidos. Por ejemplo,
pueden ser fabricados calentando L-lactida y D--lactida en presencia de un catalizador de metal para polimerizaciéon
de apertura de anillo, respectivamente. Alternativamente pueden ser fabricados calentando acido polilactico de bajo
peso molecular que contenga un catalizador de metal bajo una presién reducida o en una corriente de gas inerte
para la polimerizacién en fase solida después de que han cristalizado. Ademas, pueden ser fabricados por
polimerizacion directa en la que el acido lactico es deshidratado y condensado en presencia 0 ausencia de un
solvente organico.

La reaccién de polimerizacion puede ser realizada en un reactor conocido convencionalmente, por ejemplo,
reactores verticales equipados con una cuchilla de agitacion de alta viscosidad como una cuchilla de cinta helicoidal,
que puede ser usada sola 0 en combinacion. Se puede usar un alcohol como el iniciador de la polimerizacion. El
alcohol preferiblemente no impide la polimerizacion del acido polilactico y es no volatil, como se ejemplifica por
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decanol, dodecanol, tetradecanol, hexadecanol, octadecanol, etilenglicol, trietilenglicol y alcohol bencilico.

En el método de polimerizacion en fase sdlida, un poliéster de acido lactico de relativamente bajo peso
molecular se obtiene por la polimerizaciéon de apertura de anillo anterior o la polimerizacion directa del acido lactico
se usa como un prepolimero. Se prefiere desde el punto de vista de evitar la fusién que el prepolimero se cristalice a
una temperatura de su temperatura de transicion vitrea (Tg) o mas alta 0 mas baja que su punto de fusion (Tm) por
adelantado. El prepolimero cristalizado se carga en un reactor vertical fijo o un reactor giratorio como un secador u
horno y se calienta a la temperatura de transicion vitrea (Tg) o mas alta o mas baja que el punto de fusion (Tm). No
habra problema si la temperatura de polimerizacion se eleva gradualmente junto con el procedimiento de
polimerizaciéon. También se prefiere que el interior del reactor sea reducido o la corriente de gas inerte calentada sea
circulada para eliminar el agua generada durante la polimerizacién en fase sélida eficazmente.

El acido polilactico contiene preferiblemente un cristal estereocomplejo. Este acido polilactico que contiene
un cristal estereocomplejo se denominado "acido polilactico estereocomplejo”. Este acido polilactico estereocomplejo
tiene un punto de fusién alto y excelente resistencia térmica. El cristal estereocomplejo se forma mezclando juntos
acido poli-L-lactico y acido poli-D-lactico. En este caso, la proporcion de peso de acido poli-L-lactico con el acido
poli-D-lactico es preferiblemente de 90/10 a 10/90, mas preferiblemente de 72/25 a 25/75, mucho mas
preferiblemente de 60/40 a 40/60.

El peso molecular medio ponderado del acido polilactico estereocomplejo es preferiblemente de 100.000 a
500.000, més preferiblemente de 100.000 a 300.000. El peso molecular medio ponderado es un valor en términos de
poliestireno estandar medido por cromatografia de permeacién en gel (GPC) usando cloroformo como un eluyente.

El contenido del cristal estereocomplejo es preferiblemente del 80 al 100%, més preferiblemente del 95 al
100%. En el acido polilactico estereocomplejo en la presente invencion, la proporcién de picos de fusion a 195° C o
mas con los picos de fusion en el proceso de aumento de temperatura medido por un calorimetro diferencial de
barrido (DSC) es preferiblemente del 80% o mas, mas preferiblemente del 90% o mas, mucho mas preferiblemente
del 95% o mas. El punto de fusion es preferiblemente de 195 a 250° C, mas preferiblemente de 200 a 220° C. La
entalpia de fusion es preferiblemente 20 J/g o mas, mas preferiblemente 30 J/g o0 mas. Mas especificamente, se
prefiere que la proporcion de picos de fusion a 195° C o méas con los picos de fusion en el proceso de aumento de
temperatura medido por el calorimetro diferencial de barrido (DSC) sea del 90% o0 mas, el punto de fusion sea de
195 a 250° C, y la entalpia de fusion sea de 20 J/g 0 més.

El acido polilactico estereocomplejo puede ser fabricado mezclando juntos acido poli-L-lactico y acido poli-
D-lactico en una proporcion de peso predeterminada. La mezcla se puede realizar en presencia de un solvente. El
solvente no est4 particularmente limitado a si puede disolver acido poli-L-lactico y acido poli-D-lactico. Los ejemplos
preferidos de solvente incluyen cloroformo, cloruro de metileno, dicloroetano, tetracloroetano, fenol, tetrahidrofurano,
N-metilpirrolidona, N,N-dimetilformamida, butirolactona, trioxano y hexafluoroisopropanol que se usan juntos o en
combinacién de dos 0 méas. La mezcla se puede realizar en ausencia de un solvente. Es decir el acido poli-L-lactico y
el &cido poli-D-lactico son fundidos amasados juntos. Dicho méas especificamente, se puede emplear un método en
el que cantidades predeterminadas de acido poli-L-lactico y acido poli-D-lactico se mezclan juntas y después se
funden amasadas juntas, o un método en el que cualquiera de ellos se funde y después se afiade el otro y se amasa
con el fundido.

(catalizador de metal)

El catalizador de metal es preferiblemente un compuesto que contiene al menos un metal seleccionado del
grupo consistente de metales alcalinotérreos, metales de tierras raras, metales de transicién de tercera fila, aluminio,
germanio, estafio y antimonio. Los metales alcalinotérreos incluyen magnesio, calcio y estroncio. Los metales de
tierras raras incluyen escandio, itrio, lantano y cerio. Los metales de transicion de tercera fila incluyen hierro, cobalto,
niquel y zinc.

El catalizador de metal puede ser afiadido al &cido polildctico como un carboxilato, alcoxido o ariloxido de
uno de estos metales, o enolato de (B-dicetona. Cuando la actividad de polimerizacion y el color se toman en
consideracion, se prefieren particularmente octilato de estafio, tetraisopropdxido de titanio y triisopropdxido de
aluminio.

El contenido del catalizador de metal es de 0,001 a 0,1 partes por peso, preferiblemente de 0,005 a 0,05
partes por peso en base a 100 partes por peso del acido polilactico. Cuando el contenido del catalizador de metal es
demasiado bajo, la tasa de polimerizacién cae desventajosamente. Cuando el contenido es demasiado alto, se
produce coloracion por el calor de la reaccidn, o la polimerizacion de apertura o la reaccion de intercambio de
ésteres se acelera, de esta manera el color y la estabilidad térmica de la composicidn obtenida se vuelven peores.

El contenido del catalizador de metal es de 2 x 10* a 0,05 partes por peso, preferiblemente de 1 x 10% a
0,03 partes por peso en base a 100 partes por peso del acido polilactico como un elemento de metal. La cantidad del

4



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2527106 T3

elemento de metal puede ser determinada por andlisis de emisién de ICP.
(éster de acido fosfono-graso)

El éster de acido fosfono-graso usado en la presente invencién es un compuesto en el que una fraccion de
fosfonato de diéster y una fraccion de carboxilato son enlazadas juntas por un grupo de grupo hidrocarburo alifatico.
Como este éster de acido fosfono-graso es acromatico y transparente y tiene excelente resistencia térmica, la
composicion obtenida tiene un buen color. Particularmente, un éster de acido fosfono-graso que tiene una estructura
quimica de la férmula siguiente (1) proporciona un buen resultado para el objeto de la presente invencion.

S
P
i {gi ~on

En la formula anterior, R1, R2 y Rs son cada uno independientemente un grupo alquilo que tiene de 1 a 20 atomos de
carbono o grupo arilo que tiene de 6 a 12 4&tomos de carbono. Ejemplos de grupos alquilo incluyen grupo etilo, grupo
propilo, grupo butilo, grupo pentilo, grupo hexilo, grupo decilo y grupo octadecilo. Ejemplos del grupo arilo incluyen
grupo fenilo y grupo naftaleno-il. El grupo arilo puede ser sustituido por un atomo de halégeno o grupo alquilo que
tenga de 1 a 8 atomos de carbono. Ejemplos del atomo de halégeno sustituyente incluyen atomo de flior, &tomo de
cloro y atomo de bromo. Ejemplos del grupo alquilo sustituyente incluyen grupo etilo, grupo propilo, grupo butilo,
grupo pentilo y grupo hexilo. R; a Rs pueden ser los mismos o diferente. n es un entero de 1 a 3.

Ejemplos del compuesto representado por la formula (1) incluyen dietilfosfonoacetato de etilo, acetato de di-
n-propilfosfonoacetato de etilo, di-n-butilfosfonoacetato de etilo, di-n-hexilfosfonoacetato de etilo, di-n-
octilfosfonoacetato de etilo, di-n-decilfosfonoacetato de etilo, di-n-dodecilfosfonoacetato de etilo, di-n-
octadecilfosfonoacetato de etilo, difenilfosfonoacetato de etilo, dietilfosfonoacetato de dediclo, dietilfosfonoacetato de
dodecilo, dietilfosfonoacetatode octadecilo, dietilfosfonopropionato de etilo, di-n-propilfosfonopropionato de etilo, di-n-
butilfosfonopropionato de etilo, di-n-hexilfosfonopropionato de etilo, di-n-octilfosfonopropionato de etilo, di-n-
decilfosfonopropionato de etilo, di-n-dodecilfosfonopropionato de etilo, di-n-octadecilfosfonopropionato de etilo,
difenilfosfonopropionato de etilo, dietilfosfonopropionato, dietilfosfonopropionato de dodecilo, dietilfosfonopropionato
de octadecilo, dietilfosfonobutirato de etilo, di-n-propilfosfonobutirato de etilo, di-n-butilfosfonobutirato de etilo, di-n-
hexilfosfonobutirato de etilo, di-n-octilfosfonobutirato de etilo, di-n-decilfosfonobutirato de etilo, di-n-
dodecilfosfonobutirato de etilo, di-n-octadecilfosfonobutirato de etilo, difenilfosfonobutirato de etilo,
difenilfosfonobutirato de decilo, difenilfosfonobutirato de dodecilo y difenilfosfonobutirato de octadecilo.

Se prefieren desde el punto de vista de la eficacia y la facilidad de manejo el dietilfosfonoacetato de etilo, el
di-n-propilfosfonoacetato de etilo, el di-n-butilfosfonoacetato de etilo, el di-n-hexilfosfonoacetato de etilo, el
dietilfosfonoacetato de decilo y el dietilfosfonoacetato de octadecilo.

En la formula (1), cuando el nUmero de dtomos de carbono de R1 a Rz es 20 o menos, el punto de fusion
del éster de &cido fosfono-graso se vuelve inferior a la temperatura de produccion del acido polilactico o la
composicion, de este modo puede ser completamente fundido y mezclado y capturar el catalizador de metal
eficientemente. El éster de &cido fosfono-graso tiene un grupo hidrocarburo alifatico entre la fraccion de fosfonato de
diéster la fracciébn de carboxilato. Para capturar el catalizador de metal contenido en el acido polilactico
eficientemente, en la formula (1), n es preferiblemente un entero de 1 a 3.

El contenido del éster de acido fosfono-graso es de 0,001 a 0,5 partes por peso, preferiblemente de 0,02 a
0,2 partes por peso en base a 100 partes por peso del acido polilactico. Cuando el contenido del éster de acido
fosfono-graso es demasiado bajo, la eficiencia de desactivacion del catalizador de metal residual se vuelve
extremadamente baja, haciendo de esta manera imposible obtener un efecto satisfactorio. Cuando el contenido es
demasiado alto, la contaminacién de un molde o una boquilla usadas en el momento del moldeado o hilado queda
marcada.

Para mezclar el éster de acido fosfono-graso con el acido polilactico en la presente invencion, pueden ser
afadidos sin ser diluidos o después de haber sido diluidos. Por ejemplo, cuando se usa un éster de acido fosfono-
graso liquido o un éster de acido fosfono-graso sélido que tiene un punto de fusion de menos de 150° C, puede ser
afadido a un reactor directamente para ser amasado en la Ultima etapa de polimerizacién en el método de
polimerizacion de apertura de anillo. Puede ser amasado en una extrusora o amasadora como un lote maestro que
es un chip de moldeado. El uso de una extrusora o amasadora se prefiere desde el punto de vista de una
distribucién uniforme en el &cido polilactico. También se prefiere que el éster de acido fosfono-graso se afiada desde
un alimentador lateral conectando la parte de descarga de un reactor a una extrusora directamente. Mientras tanto,
en el método de polimerizacion en fase sdlida, es posible amasar acido polilactico sélido obtenido al final de la
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polimerizacién con el éster de acido fosfono-graso en una extrusora 0 amasadora, para amasar el acido polilactico
sélido con un lote maestro que contiene el éster de acido fosfono-graso por una extrusora o amasadora, para poner
en contacto directamente el chip con el vapor del éster de acido fosfono-graso, o para sumergir o pulverizar el chip
con una solucién del éster de acido fosfono-graso.

<proceso de fabricacion de la composicion>

La presente invencion incluye un proceso de fabricacidn de una composicion que contiene un cristal
estereocomplejo mezclando juntos &cido poli-L-lactico y acido poli-D-lactico, en donde al menos uno del acido poli-L-
lactico y acido poli-D-lactico contiene un catalizador de metal y la mezcla se realiza en presencia de 0,001 a 0,05
partes por peso, preferiblemente 0,02 a 0,2 partes por peso de un éster de acido fosfono-graso en base a 100 partes
por peso del total de acido poli-L-lactico y acido poli-D-lactico. Para el acido poli-L-lactico, acido poli-D-lactico, el
catalizador de metal y el proceso de fabricacion del éster de acido fosfono-graso, por favor refiérase a la seccién de
la composicion.

La mezcla se puede realizar en presencia de un solvente. El solvente no esta limitado particularmente a si
puede disolver &cido poli-L-lactico y acido poli-D-lactico. Los ejemplos preferidos de solvente incluyen cloroformo,
cloruro de metileno, dicloroetano, tetracloroetano, fenol, tetrahidrofurano, N-metilpirrolidona, N,N-dimetilformamida,
butirolactona, trioxano y hexafluoroisopropanol que se usan juntos o en combinacién de dos o0 méas. La mezcla se
puede realizar en ausencia de un solvente. Es decir el acido poli-L-lactico y el &cido poli-D-lactico pueden ser
fundidos amasados juntos. Dicho méas especificamente, se puede emplear un método en el que cantidades
predeterminadas de éacido poli-L-lactico y acido poli-D-lactico se mezclan juntas y después se funden amasadas
juntas, o un método en el que cualquiera de ellos se funde y después se afiade el otro y se amasa con el fundido.

En el método anterior, se mezclan juntos el &cido poli-L-lactico y &cido poli-D-lactico siguientes. Los
simbolos indican las siguientes sustancias.

(L) acido poli-L-lactico que no contiene sustancialmente catalizador de metal

(Lc) &cido poli-L-lactico que contiene un catalizador de metal

(Lcp) &cido poli-L-lactico que contiene un catalizador de metal y un fosfono-acetato
(D) &cido poli-D-lactico que no contiene sustancialmente catalizador de metal

(Dc) acido poli-D-lactico que contiene un catalizador de metal

(Dcp) acido poli-D-lactico que contiene un catalizador de metal y un fosfono-acetato
(P) éster de acido fosfono-graso

Modo 1: (L) y (Dcp) se mezclan juntos.
Modo 2: (L), (Dc) y (P) se mezclan juntos.
Modo 3: (Lc), (D) y (P) se mezclan juntos.
Modo 4: (Lc), (Dc) y (P) se mezclan juntos.
Modo 5: (LC) y (Dcp) se mezclan juntos.
Modo 6: (Lcp) y (D) se mezclan juntos.
Modo 7: (Lcp) y (Dc) se mezclan juntos.
Modo 8: (Lcp) y (Dcp) se mezclan juntos.

En el método, la composicidén de la presente invencion es fabricada preferiblemente mezclando juntos (i)
una composicién obtenida afiadiendo un éster de acido fosfono-graso a acido poli-L-"lactico fabricado en presencia
de un catalizador de metal y (ii) una composicion obtenida afiadiendo un éster de acido fosfono-graso a acido poli-D-
lactico fabricado en presencia de un catalizador de metal. La mezcla se puede realizar en presencia de un solvente.
Pueden ser fundidos amasados juntos en ausencia de un solvente.

La composicion de la presente invencién tiene color y estabilidad térmica excelentes, se disminuye
drasticamente una reduccién en el peso molecular de la composicién en el momento del calentamiento, y la
composicion puede ser usada ventajosamente para hilado en estado fundido, formacion de pelicula fundida y
moldeo por inyeccion. La composicion de la presente invencién puede ser moldeada en una fibra, pelicula u otra
forma. El producto moldeado puede contener aditivos que se usan generalmente para productos de moldeado de
resina ordinarios, como inhibidores del deterioro incluyendo antioxidantes, resistente a la intemperie, agentes
resistentes a la luz y agente resistentes a la hidrdlisis, ayudantes de moldeado incluyendo retardante de llama,
agente de nucleacion, lubricante, talco, fibra de vidrio, fibra natural, fibra quimica, fibra cortada y filamentos,
pigmento y tinte.

Ejemplos

Los siguientes ejemplos se proporcionan para el propdsito de ilustrar adicionalmente la presente invencion
pero no deben ser tomados como limitativos. Las propiedades fisicas se midieron por los métodos siguientes.
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[1] prueba de estabilidad térmica

Se pusieron 10 g de la composicion en un tubo de ensayo Pyrex con tapon, el interior del tubo fue sustituido
por nitrégeno, y el tubo se mantuvo a 260° C durante 10 minutos y 60 minutos para realizar la prueba de estabilidad
térmica. Se midieron los pesos moleculares medios ponderador (Mw) de la composicion antes y después de la
prueba de estabilidad térmica por GPC para ser comparados entre si para evaluar su estabilidad térmica.

[2] peso molecular medio ponderado (Mw)

El peso molecular medio ponderado (Mw) se midié con el GPC-11 de Showdex Co., Ltd. disolviendo 50 mg
de la composicion en 5 ml de cloroformo a 40° C. El peso molecular medio ponderado (Mc) se calculé6 como un valor
en términos de poliestireno.

[3] contenido de lactida en la composicién

El contenido de lactida en la composicién se midié en cloroformo pesado usando un medidor espectral de
resonancia magnética nuclear JINM-EX270 de JEOL Ltd. y se calculé como la proporcion del area de un pico lineal
cuadruple (4,98 a 5,05 ppm) derivada de lactida a un pico lineal cuadruple (5,10 a 5,20 ppm) derivado de acido
polilactico.

[4] contenido de cristal estereocomplejo en la composicion

El contenido de cristal estereocomplejo se calcul6é de la entalpia de fusiébn AHA de un punto de fusion del
cristal que aparecié a 150° C o mas y menor que 190° C y la entalpia de fusion AHB de un punto de fusion del cristal
gue aparecié a 190° C o mas y menor de 250° C en un calorimetro diferencial de barrido (DSC) en base a la
siguiente ecuacion.

Contenido de cristal estereocomplejo = {AHB/(AHA + AHB)} x 100%
(2)

[5] color (valor de AYI)

El valor de Yi de un espécimen que se habia sometido a la prueba de estabilidad térmica descrita en el
parrafo anterior [1] durante 60 minutos y el valor de Yl de un 1% en peso de solucion de diclorometano de la muestra
antes de la prueba se midieron con el espectrometro ultravioleta-visible UV-2400PC de Shimadzu Corporation. El
valor de YI se calculd del triestimulo de los valores X, Y y Z en base a la siguiente ecuacion (3). El valor de AYlI como
un indice de color se calculd de la siguiente ecuacion (4).

valor de Y1 =100 x (1.25-1.06X)/Y 3
valor de AYI = YI (después de la prueba de estabilidad térmica) - YI (antes de la prueba
de estabilidad térmica) (4)

Ejemplo de referencia 1
Sintesis de dietilfosfonoacetato de etilo

Se pusieron en un reactor 100 partes por peso de fosfito de trietilo y 100 partes por peso de bromoacetato
de etilo en un reactor equipado con un tubo de destilacion, y el interior del reactor se sustituyo por nitrogeno.
Posteriormente, el reactor se calent6 a 100° C para empezar una reaccion. Como el bromoetano como un
subproducto empezé a destilar inmediatamente, la reaccion se mantuvo hasta que la destilacion de salida del
bromoetano se ralentizd. Cuando la destilacion de salida del bromoetano se volvi6 moderada, el reactor se calentd
adicionalmente a 150° C para continuar la reaccion durante 3 horas. La mezcla de la reaccion se destil6 a 180° C
bajo una presion normal para obtener un liquido transparente acromatico (rendimiento del 95%, punto de ebullicion
de 177° C/760 mmHg).

Ejemplo de referencia 2
Sintesis de dibutilfosfonoacetato de etilo
Se pusieron en un reactor 100 partes por peso de fosfito de tributilo y 66 partes por peso de bromoacetato

de etilo en un reactor equipado con un tubo de destilacion, y el interior del reactor se sustituyo por nitrdgeno.
Posteriormente, el reactor se calentd6 a 120° C para empezar una reaccion. Como el bromoetano como un
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subproducto empezé a destilar inmediatamente, la reaccibn se mantuvo hasta que la destilacion de salida del
bromoetano se ralentiz6. Cuando la destilacién de salida del bromoetano se volvi6 moderada, el reactor se calentd
adicionalmente a 170° C para continuar la reaccion durante 3 horas. La mezcla de la reaccion se destilé a 180° C
bajo una presién reducida para obtener un liquido transparente acromatico (rendimiento del 88%, punto de ebullicion
de 249° C/760 mmHg).

Ejemplo de referencia 3
Sintesis de d-n-hexilfosfonoacetato de etilo

Se pusieron en un reactor 100 partes por peso de fosfito de trihexilo y 100 partes por peso de bromoacetato
de etilo en un reactor, y el interior del reactor se sustituyo con nitrégeno. Posteriormente, el reactor se calentd a 170°
C para realizar una reacciéon durante 3 horas mientras estas sustancias se calentaban y se sometian a reflujo.
Después de que el exceso de bromoacetato de etilo se destilé a 80° C bajo una presion reducida, la mezcla de la
reaccion se destilé a 190° C bajo una presion reducida para obtener un liquido transparente acromatico (rendimiento
del 84%, punto de ebullicién de 146° C/760 mmHg).

Ejemplo de referencia 4
Sintesis de dietilfosfonoacetato de octadecilo

Se pusieron en un reactor 100 partes por peso de fosfito de trietilo y 235 partes por peso de bromoacetato
de octadecilo en un reactor equipado con un tubo de destilacion, y el interior del reactor se sustituyo por nitrégeno.
Posteriormente, el reactor se calentd a 100° C para empezar una reaccion. Como el bromoetano como un
subproducto empezé a destilar inmediatamente, la reaccion se mantuvo hasta que la destilacion de salida del
bromoetano se ralentiz6. Cuando la destilacién de salida del bromoetano se volvi6 moderada, el reactor se calent6
adicionalmente a 150° C para continuar la reaccidon durante 3 horas. La mezcla de la reaccion se enfrio a
temperatura ambiente para obtener un precipitado. El precipitado se recogié por filtracion y se recristalizd con
acetona para obtener un cristal tipo placa blanco (rendimiento del 98%, punto de fusion de 28 a 31° C).

Ejemplo de referencia 5
Sintesis de dietilfosfonopropionato de etilo

Se repitid la operacion del Ejemplo de Referencia 1 excepto que se usaron 108 partes por peso de
bromopropionato de etilo en lugar de 100 partes por peso de bromoacetato de etilo para sintetizar el
dietilfosfonopropionato de etilo.

Ejemplo de referencia 6
Sintesis de di-n-hexilfosfonopropionato de etilo

Se repitid la operacion del Ejemplo de Referencia 3 excepto que se usaron 108 partes por peso de
bromopropionato de etilo en lugar de 100 partes por peso de bromoacetato de etilo para sintetizar el di-n-
hexilfosfonopropionato de etilo.

Ejemplo 1

Se suministraron 100 partes por peso de L-lactida y 0,15 partes por peso de alcohol estearilico a un reactor
de polimerizacién equipado con un tubo de destilacion de refrigeracion desde un puerto de suministro de stock en
una corriente de nitrégeno. Posteriormente, el interior del reactor se sustituyd por nitrégeno 5 veces, y la L-lactida se
fundié a 190° C. Cuando la L-lactida estuvo completamente fundida, se afiadié una solucién de 0,005 partes por
peso de 2-etilhexanoato de estafio disuelto en 500 pl de tolueno desde el puerto de suministro de stock para realizar
la polimerizacion a 190° C durante 1 hora. Después del final de la polimerizacién, se afiadieron 0,055 partes por
peso de dietilfosfonoacetato de etilo desde el puerto de suministro de stock y se amasé durante 15 minutos.
Finalmente, el exceso de L-lactida se elimind por volatilizacién, y se descargé una composicion del reactor. El Mw y
contenido de lactida de la composicién obtenida se muestran en la Tabla 1.

La composicién obtenida fue molida a granos que tenian un diametro de 2 a 5 mm usando una amoladora y
10 g de los granos se pusieron en un tubo de ensayo Pyrex con tapén. El interior del tubo de ensayo Pyrex se
sustituyd por nitrégeno para realizar una prueba de estabilidad térmica a 260° C durante 10 minutos y 60 minutos.
Después del final de la prueba, la composicién fue extraida para medir su Mw, contenido de lactida y valor de AYI.
Los resultados de las mediciones se muestran en la Tabla 1.
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Ejemplo 2

Se prepar6 una composicion de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que se usaron 0,069 partes
por peso de di-n-butilfosfonoacetato de etilo en lugar de 0,055 partes por peso de dietilfosfonoacetato de etilo. EI Mw
y contenido de lactida de la composicion obtenida se muestran en la Tabla 1. Se realizd una prueba de estabilidad
térmica de la misma manera que en el Ejemplo 1, Los resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo 3

Se prepar6 una composicion de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que se usaron 0,082 partes
por peso de di-n-hexilfosfonoacetato de etilo en lugar de 0,055 partes por peso de dietilfosfonoacetato de etilo. El
Mw y contenido de lactida de la composicion obtenida se muestran en la Tabla 1. Se realiz6 una prueba de
estabilidad térmica de la misma manera que en el Ejemplo 1, Los resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo 4

Se prepar6 una composicion de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que se usaron 0,111 partes
por peso de dietilfosfonoacetato de octadecilo en lugar de 0,055 partes por peso de dietilfosfonoacetato de etilo. El
Mw y contenido de lactida de la composicion obtenida se muestran en la Tabla 1. Se realiz6 una prueba de
estabilidad térmica de la misma manera que en el Ejemplo 1, Los resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo 5

Se prepar6 una composicion de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que se usaron 0,059 partes
por peso de dietilfosfonopropionato de etilo en lugar de 0,055 partes por peso de dietilfosfonoacetato de etilo. El Mw
y contenido de lactida de la composicion obtenida se muestran en la Tabla 1. Se realizé una prueba de estabilidad
térmica de la misma manera que en el Ejemplo 1, Los resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo 6

Se prepar6 una composicion de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que se usaron 0,085 partes
por peso de di-n-hexilfosfonopropionato de etilo en lugar de 0,055 partes por peso de dietilfosfonoacetato de etilo. El
Mw y contenido de lactida de la composicion obtenida se muestran en la Tabla 1. Se realiz6 una prueba de
estabilidad térmica de la misma manera que en el Ejemplo 1, Los resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo Comparativo 1

Se preparé una composicién de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que se usaron 0,041 partes
por peso de fosfito de trietilo en lugar de 0,055 partes por peso de dietilfosfonoacetato de etilo. EIl Mw y contenido de
lactida de la composicion obtenida se muestran en la Tabla 1. Se realiz6 una prueba de estabilidad térmica de la
misma manera que en el Ejemplo 1, Los resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo Comparativo 2

Se preparé una composicién de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que se usaron 0,077 partes
por peso de fosfito de trifenilo en lugar de 0,055 partes por peso de dietilfosfonoacetato de etilo. EI Mw y contenido
de lactida de la composicién obtenida se muestran en la Tabla 1. Se realizé una prueba de estabilidad térmica de la
misma manera que en el Ejemplo 1, Los resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo Comparativo 3

Se prepard una composicién de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que no se afiadio
dietilfosfonoacetato de etilo. EI Mw y contenido de lactida de la composicion obtenida se muestran en la Tabla 1. Se
realiz6 una prueba de estabilidad térmica de la misma manera que en el Ejemplo 1, Los resultados se muestran en
la Tabla 1.
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Ejemplo 7
(fabricacién de composicion de acido poli-L-lactica)

Se suministraron 100 partes por peso de L-lactida y 0,15 partes por peso de alcohol estearilico a un reactor
de polimerizacién equipado con un tubo de destilacion de refrigeracion desde un puerto de suministro de stock en
una corriente de nitrégeno. Posteriormente, el interior del reactor se sustituy6 por nitrégeno 5 veces, y la L-lactida se
fundié a 190° C. Cuando la L-lactida estuvo completamente fundida, se afiadié una solucién de 0,05 partes por peso
de 2-etilhexanoato de estafio y 500 pl de tolueno desde el puerto de suministro de stock para realizar la
polimerizaciéon a 190° C durante 1 hora. Después del final de la polimerizacion, se afiadieron 0,055 partes por peso
de dietilfosfonoacetato de etilo desde un puerto de inyecciéon de catalizador y se amasé durante 15 minutos.
Finalmente, el exceso de L-lactida se eliminé por volatilizacion, y se descargé del puerto de descarga del reactor una
composicion de acido poli-L-lactico en forma de una hebra y se corto en un pellet mientras se enfriaba.

(fabricacién de composicion de acido poli-D-lactico)

Se prepar6 una composicion de acido poli-D-lactico de la misma manera que se ha descrito anteriormente.
Es decir, se suministraron 100 partes por peso de D-lactida y 0,15 partes por peso de alcohol estearilico a un
reactor, el interior del reactor se sustituyd por nitrégeno 5 veces, y la D-lactida se fundié a 190° C. Cuando la D-
lactida estuvo completamente fundida, se afiadié una solucién de 0,05 partes por peso de 2-etilhexanoato de estafio
y 500 pl de tolueno desde el puerto de suministro de stock para realizar la polimerizacion a 190° C durante 1 hora.
Después del final de la polimerizacion, se afiadieron 0,055 partes por peso de dietilfosfonoacetato de etilo desde un
puerto de inyeccidn de catalizador y se amasoé durante 15 minutos. Finalmente, el exceso de D-lactida se elimind por
volatilizacion, y se descarg6 del puerto de descarga del reactor una composicion de acido poli-D-lactico en forma de
una hebra y se corto en un pellet mientras se enfriaba.

(formacion de estereocomplejo)

Después de que se mezclaron juntas bien 50 partes por peso del pellet de la composicion de acido poli-L-
lactico anterior y 50 partes por eso de la composicién de resina de 4cido poli-D-lactico, se amasaron juntas usando
el 50C150 Kneader Laboplast Mill de Toyo Seiki Co., Ltd. en una corriente de gas de nitrdgeno a 230° C durante 10
minutos. El contenido de cristal estereocomplejo de la composicion obtenida fue del 99,7%. El Mw y contenido de
lactida de la composicion obtenida se muestran en la Tabla 2.

La composicién obtenida fue molida a granos que tenian un diametro de 2 a 5 mm usando una amoladora y
10 g de los granos se pusieron en un tubo de ensayo Pyrex con tapon. El interior del tubo de ensayo Pyrex se
sustituyd por nitrégeno para realizar una prueba de estabilidad térmica a 260° C durante 10 minutos. Después del
final de la prueba, la composicion fue extraida para medir su Mw, contenido de lactida y valor de AYI. Los resultados
de las mediciones se muestran en la Tabla 2.

Ejemplo 8

Se prepar6 una composicion de la misma manera que en el Ejemplo 7 excepto que se usaron 0,069 partes
por peso de di-n-butilfosfonoacetato de etilo en lugar de 0,055 partes por peso de dietilfosfonoacetato de etilo. El
Mw, el contenido de cristal estereocomplejo y contenido de lactida de la composicién obtenida se muestran en la
Tabla 2. La prueba de estabilidad térmica de la composicion se realizé de la misma manera que en el ejemplo 7. Los
resultados se muestran en la Tabla 2.

Ejemplo 9

Se prepar6 una composicion de la misma manera que en el Ejemplo 7 excepto que se usaron 0,082 partes
por peso de di-n-hexilfosfonoacetato de etilo en lugar de 0,055 partes por peso de dietilfosfonoacetato de etilo. El
Mw, el contenido de cristal estereocomplejo y contenido de lactida de la composicién obtenida se muestran en la
Tabla 2. La prueba de estabilidad térmica de la composicion se realizé de la misma manera que en el ejemplo 7. Los
resultados se muestran en la Tabla 2.

Ejemplo 10

Se preparé una composicion de la misma manera que en el Ejemplo 7 excepto que se usaron 0,111 partes
por peso de dietilfosfonoacetato de octadecilo en lugar de 0,055 partes por peso de dietilfosfonoacetato de etilo. El
Mw, el contenido de cristal estereocomplejo y contenido de lactida de la composicién obtenida se muestran en la
Tabla 2. La prueba de estabilidad térmica de la composicion se realizé de la misma manera que en el ejemplo 7. Los
resultados se muestran en la Tabla 2.
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Ejemplo 11

Se prepard una composicion de la misma manera que en el Ejemplo 7 excepto que se usaron 0,059 partes
por peso de dietilfosfonopropionato de etilo en lugar de 0,055 partes por peso de dietilfosfonoacetato de etilo. El Mw,
el contenido de cristal estereocomplejo y contenido de lactida de la composicién obtenida se muestran en la Tabla 2.
La prueba de estabilidad térmica de la composicion se realizé de la misma manera que en el ejemplo 7. Los
resultados se muestran en la Tabla 2.

Ejemplo 12

Se prepard una composicion de la misma manera que en el Ejemplo 7 excepto que se usaron 0,085 partes
por peso de di-n-hexilfosfonopropionato de etilo en lugar de 0,055 partes por peso de dietilfosfonoacetato de etilo. El
Mw, el contenido de cristal estereocomplejo y contenido de lactida de la composicion obtenida se muestran en la
Tabla 2. La prueba de estabilidad térmica de la composicion se realizé de la misma manera que en el ejemplo 7. Los
resultados se muestran en la Tabla 2.

Ejemplo Comparativo 4

Se prepar6 una composicion de la misma manera que en el Ejemplo 7 excepto que se usaron 0,041 partes
por peso de fosfito de trietilo en lugar de 0,055 partes por peso de dietilfosfonoacetato de etilo. El Mw, el contenido
de cristal estereocomplejo y contenido de lactida de la composicién obtenida se muestran en la Tabla 2. La prueba
de estabilidad térmica de la composicion se realizé de la misma manera que en el ejemplo 7. Los resultados se
muestran en la Tabla 2.

Ejemplo Comparativo 5

Se prepar6 una composicion de la misma manera que en el Ejemplo 7 excepto que se usaron 0,077 partes
por peso de fosfito de trifenilo en lugar de 0,055 partes por peso de dietilfosfonoacetato de etilo. EI Mw, el contenido
de cristal estereocomplejo y contenido de lactida de la composicién obtenida se muestran en la Tabla 2. La prueba
de estabilidad térmica de la composicion se realizé de la misma manera que en el ejemplo 7. Los resultados se
muestran en la Tabla 2.

Ejemplo Comparativo 6

Se prepar6 una composicion de la misma manera que en el Ejemplo 7 sin afiadir un éster de acido fosfono-
graso. El Mw, el contenido de cristal estereocomplejo y contenido de lactida de la composicion obtenida se muestran
en la Tabla 2. La prueba de estabilidad térmica de la composicion se realizé de la misma manera que en el ejemplo
7. Los resultados se muestran en la Tabla 2.

Tabla 2
; ) L Contenido de lactida
Desactivador Contenido Mw (unidad: 10°) o ; or peso I AYI
de cristal (%:por peso)
Partes | estereocomplejo I Al tégbaéd Despugs | , "eS T8 T pospues
Tino . (%) a prueba de la prueba de
p p - de 10 i de 10
estabilidad A . estabilidad ;
peso §rmica minutos o minutos
Ex.7 | Dietilfosfonoacetato de Etilo 0.055 99.7 12.8 11.8 3.9 39 0.90
€ di-n-butilfosfonoacetato
.‘§ Ex.8 de Etilo 0.069 98.5 1347 12.5 3i1 32 0.89
[}
>
£ di-n-hexilfosfonoacetato
2'g Ex.9 de Etilo 0.082 98.8 13.1 12.4 4.1 4.4 0.75
=
£8 . Dietilfosfonoacetato de
uT.g 3 Octadecilo 0.111 976 12.2 11.4 4.5 4.6 0.78
15}
3 e .
o Dietilfosfonopropionato
§ | Ex.11 deEglop 0.059 99.9 13.6 12.7 3.8 4.1 |o0.84
k)
di-n-hexilfosfonopropionato
Ex.12 deEt"é’ P 0.085 96.8 11.9 10.5 5.0 5.1 |0.94
C.Ex.4 Fosfito de Trietilo 0.041 98.2 12.6 7.4 4.0 9.6 1.58
C.Ex.5 Fosfito de Trifenilo 0.077 99.1 127 8.2 3.3 7.8 1.62
C.Ex.6 — 0 97.3 12.6 7.4 3.4 8.2 2.04

Ex.: Ejemplo C.Ex.: Ejemplo Comparativo

12



10

15

ES 2527106 T3

Efecto de la Invencién

La composicion de la presente invencién tiene excelente estabilidad térmica y apenas experimenta una
reduccion de su peso molecular en el momento del calentamiento. Es decir, la composicion de la presente invencién
apenas forma lactida, oligémero ciclico o molécula de cadena baja en el paso en el que se requiere calentamiento a
180° C o mas como hilado en estado fundido, formacién de pelicula fundida y moldeo por inyecciéon y apenas
experimenta una reduccion en su peso molecular. La composicién de la presente invencion tiene un buen color.
Ademas, la composicion de la presente invencion que contiene un cristal estereocomplejo tiene una excelente
resistencia térmica. Por lo tanto, la composicion de la presente invencion es prefiere como un material bruto para
hilos, peliculas o productos moldeados de resina.

Aplicabilidad Industrial

Como la composicion de la presente invencion tiene excelente estabilidad térmica, puede ser moldeada
fundida en hilo, pelicula u otra forma.

13
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REIVINDICACIONES
1. Una composicién que contiene de 0,001 a 0,1 partes por peso de un catalizador de metal, de 0,001 a 0,05 partes
por peso de un éster de acido fosfono-graso y 100 partes por peso de acido polilactico, en donde el acido polilactico
es acido poli-L-lactico, acido poli-D--lactico o una mezcla de los mismos.

2. La composicion de acuerdo con la reivindicacién 1, en donde el &acido polilactico contiene un cristal
estereocomplejo que se forma mezclando juntos acido poli-L-lactico y acido poli-D-lactico.

3. La composicidon de acuerdo con la reivindicaciéon 1, en donde el catalizador de metal es un compuesto que
contiene al menos un metal seleccionado del grupo consistente de metales alcalinotérreos, metales de tierras raras,
metales de transicion de tercera fila, aluminio, germanio, estafio y antimonio.

4. La composicion de acuerdo con la reivindicacién 1, en donde el éster de acido fosfono-graso esta representado
por la férmula siguiente (1):

o 0
I

/P
R0~ {C) TORs
H
donde Ri, Rz y R3 son cada uno independientemente un grupo alquilo que tiene de 1 a 20 atomos de carbono o

grupo arilo que tiene de 6 a 12 4tomos de carbono, y n es un entero de 1 a 3.

5. La composicion de acuerdo con la reivindicacion 1, que contiene de 0,02 a 0,2 partes por peso de un éster de
acido fosfono-graso en base a 100 partes por peso de acido polilactico.

6. Un producto moldeado de la composicion de la reivindicacion 1.

7. Un proceso de fabricacion de una composicién que contiene un cristal estereocomplejo mezclando juntos &cido
poli-L-lactico y acido poli-D-lactico, en donde

al menos uno del &cido poli-L-lactico y acido poli-D-lactico contiene un catalizador de metal y la mezcla se realiza en
presencia de 0,00, a 0,5 partes por peso de un éster de acido fosfono-graso en base a 100 partes por peso del total
de &cido poli-L-lactico y &cido poli-D-lactico.

8. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 7, en donde el catalizador de metal es un compuesto que contiene al
menos un metal seleccionado del grupo consistente de metales alcalinotérreos, metales de tierras raras, metales de
transicion de tercera fila, aluminio, germanio, estafio y antimonio.

9. El proceso de acuerdo con la reivindicacién 7, en donde el éster de acido fosfono-graso esta representado por la
siguiente formula (1):

0 o)

I
—P OR
RiO™ \fﬁzn 3

donde Ri, Rz y R3 son cada uno independientemente un grupo alquilo que tiene de 1 a 20 atomos de carbono o
grupo arilo que tiene de 6 a 12 atomos de carbono, y n es un entero de 1 a 3.
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