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Sposéh wytwarzania produktow polikondensacji
zwigzkdw hydroksymetylofosfoniowych

Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarzania produktéw polikondensacji zwigzkéw hydroksymetylo-
fosfoniowych, stosowanych jako $rodek zabezpieczajacy przed ogniem.

Z francuskiego opisu patentowego nr 13 270 30 znane sa produkty polikondensacji zwigzkéw tetrakis-/hy-
droksymetylo/-fosfoniowych z tréjmetylolomelaming, stosowane jako $rodek zabezpieczajacy przed ogniem
materiaty zawierajgce celuloze, jak papier oraz metariaty tekstylne. Te produkty polikondensacji wytwarza sie ze
zwigzkéw tetrakiss/hydroksymetylo/-fosfniowych przy jednoczesnym dtuzszym przepuszczaniu gazu obojetnego
w temperaturze 150—200°C. Wada znanego sposobu jest to, ze nie uzyskuje si¢ trwatych efektéw ognioodpore
noéci w odniesieniu do wyrobéw bawetniano-poliestrowych, poliestrowych i wetnianych. )

Sposdb wedtug wynalazku wytwarzania produktéw polikondensacji zwigzkéw hydroksymetylofosfonio--
~ wych polega na tym, ze co najmniej jedng bezwodna sé! tetrakis-/hydroksymetylo/<fosfoniowa lub bezwodny
wodorotlének tetrakis~/hydroksymetylo/-fosfoniowy kondensuije sie w srodowisku bezwodnym, ewentualnie przy
zastosowaniu katalizatora kwasowego i ewentualnie w obecnosci co najmniej jednego organicznego rozpuszczalnis
ka, w temperaturze 100°—150°C; korzystnie 120°—150°C, przy czym kondensacje prowadzi si¢ do czasu, az
z 1 mola wprowadzonego zwiazku fosfoniowego wydzieli sie 0,56—1,5 mola wody, ewentualnie co najmniej
czesciowo eteryfikuje sie wolne grupy hydroksylowe co najmniej jednym alkanolem o 1—4 atomach wegla
i ewentualnie sole produktéw polikondensacji przeprowadza si¢ w odpowiednie wodorotlenki.

Kondensacje prowadzi sie korzystnie w temperaturze skraplania sie pod chtodnica zwrotng zastosowanego
rozpuszczalnika lub mieszaniny rozpuszczalnikow. Nadajq sig tutaj przede wszystkim aromatyczne weglowodory,
takie jak np. toluen, o=, m=, lub peksylen albo ich mieszanina, lub tez mieszaniny ksylenu, toluenu,
ksylenobenzenu albo “ksylenodekahydronaftalenu. Najkorzystniej kondensacje prowadzi sie w temperaturze
125°—140° Ilub okoto 135°C. Nadto mozna prowadzi¢ takze kondensacje bez obojetnego organicznego
rozpuszczalnika, jezeli na przyktad wytworzony produkt polikondensacji stuzy jak rozpuszczalnik albo jezeli
kondensacje prowadzi sie w stopionej masie. '

Celowo postepuje si¢ w ten sposdb, ze ze zwigzku tetrakis-/hydroksymetylo/-fosfoniowego, ktéry z reguty
wystepuje w postaci wodnego roztworu, odciaga si¢ catkowicie wode rozpuszczajaca, a nastgpnie rozpoczyna sie
kondensacjg. Proces ten mozna prowadzi¢ w sposdb ciagty lub periodyczny.

Korzystnie prowadzi si¢ kndensacje tak dtugo, az z 1 mola wprowadzonego zwigzku fosfoniowego
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wydzieli sie okoto 0,7—1,2 mola, a zwtaszcza 0,8—1,2 mola wody kondensacyjnej.

Sposréd stosowanych soli tetrakis-’hydroksymetylo/~fosfoniowych najlepsze s halogenki, takie jak bromek
lub zwtaszcza chlorek. Chlorek tetrakis-/hydroksymetylo/-fosfoniowy oznaczony bedzie ponizej skrotem THPC.

Jezeli jako zwigzek wyjsciowy stosuje sie wodorotlenek tetrakis-/hydroksymetylo/-fosfoniowy (THPOH),
wowczas celowo wytwarza sie go z odpowiedniej soli, np. THPC przez zobojetnienie w wodnym roztworze
zasada, np. wodorotlenkim sodowym-i nastepne odwodnienie.

Otrzymane w ten spos6b produkty polikondensacji stanowig kondensaty wielkoczasteczkowe, zawierajace
prawdopodobnie przede. wszystkim jednostki strukturalne o budowie odpowiadajacej wzorowi 1. Ponadto te
produkty polikondensacji zawierajg prawdopodobnie takze bardziej usieciowane produkty, zawierajace jednostki
strukturalne na przyktad o wzorze 2. Dalej mogq one zawieraé takze jednostki strukturalne o wzorze 3 lub 4,
ewentualnie takze w matych ilosciach jednostki strukturalne o wzorze 5.

Produkty polikondensacji zawierajg z reguty w jednej czasteczce 2—200, korzystnie 2—20, a zwtaszcza
2-10 jednostek strukturalnych o wzorze 1 i/lub 2.

Ewentualng eteryfikacje produktu polikondensacji zawwrancego jeszcze wolne grupy hydroksylowe
prowadzi si¢ n-butanolem, n-propanolem, etanolem azwtaszcza metanolem. Reakcje prowadzi sie¢ najlepiej
w $rodowisku kwasnym.

W przypadku uzycia do ewentualnej kondensacji katallzatoréw kwasowych, stosuje sie tu zwtaszcza sole
mocnych kwaséw (kwas Lewisa), takie jak chlorek magnezowy, chlorek zelazowy, azotan cynkowy lub
tréjfluorek boru/ eter etylowy. Zwtaszcza godne polecenia jest stosowanie tych katalizatoréw przy kondensacji
THPOH i przy kondensacji w temperaturze ponizej 120°C.

Po zakoriczeniu kondensacji i ewentualnym zeteryfikowaniu mozna takize sole produktéw kondensacji
w catosci lub czesciowo przeprowadzié w ich odpowiednie wodorotlenki, czego dokonuje sie z reguty przez
dodanie silnych zasad, takich jak wodorotlenki metali alkalicznych lub metali ziem alkalicznych, np. wodorotlen-
ku sodowego, potasowego lub wapniowego, a takze weglanu sodowego. llo$¢ zasady dobiera sie przy tym tak,
" aby warto$¢ pH mieszaniny reakcyjnej wynosita okoto 5—8.

' Produkty koricowe majg czasami nieprzyjemny zapach, wywotany przez lotne, niskoczasteczkowe
tréjwartosciowe zwiazki fosforowe, np. fosfiny, takie jak tréjhydroksymetylofosfina. Zapach ten mozna tatwo .
usung¢ przez dalszq utleniajacq obrébke produktu polikondensacji, na przyktad przez wprowadzenie do
mleszaniny reakcyjnej powietrza a lub tlenu, albo przez dodanie srodka utleniajacego, takiego jak nadtlenek
wodoru lub nadtlenosiarczan potasowy.

Produkty polikondensacji stosuje si¢ do zabezpieczenia przed ogniem widknistych materiatéw, zwtaszcza
tkanin. W tym celu na materiaty te nanosi sie wodny preparat zawierajacy co najmniej 1/-produkt polikondensa-
cji podanego rodzaju i 2/-zwigzek wielofunkcyjny, a potraktowane w ten sposdb materiaty suszy sie i poddaje
obrébce cieplne;j.

Jezeli chodzi o sktadnik 2/sto stanowia go przede wszystkim wielofunkcyjne epoksydy lub zwtaszcza
wielofunkcyjne zwigzki azotowe. Jako epoksydy wchodza w rachube zwtaszcza epoksydy ciekte w temperaturze
pokojowej, o co najmniej dwéch grupach epoksydowych, wywodzace sie korzystnie z wielowodorotlenowych
fenoli. Wielofunkcyjnymi zwigzkami azotowymi s na przyktad polialkilenowieloaminy lub zwtaszcza zwiazki

wytwarzajace aminoplasty albo wstgpne kondensaty aminoplastéw. Te ostatnie sq najkorzystniejsze.
' Jako zwiagzki wytwarzajace aminoplasty rozumie si¢ zwiazki azotowe dajace sie metylolowaé, ajako
wstepne kondensaty aminoplastéw — produkty addycyjne formaldehydu ze zwigzkami azotowymi dajacymi sie
metylolowaé. Jako zwiazki wytwarzajagce aminoplasty lub jako zwiazki azotowe dajgce sig metylolowaé
wymienia sie: 1,3,6-aminotriazyny, takie jak N-podstawione melaminy, np. N-butylomemine, N-tréjchlorowco-
metylomelamine, triazony, oraz ammeline,'guanoamiﬁy, np. benzoguanoaminy, acetoguanoaminy lub tez
dwuguanoaminy. Dalej wchodzg w vachube: cyjanamid, amid kwasu akrylowego, alkilo- lub arylo-mocznik oraz
alkilo= lub arylo<tiomocznik, alkilenomoczniki lub alkilenodwumoczniki, np. mocznik, tiomocznik, urony
(pochodne ketonowe kwasu moczowego), triazony, etylenomocznik, propylenomocznik, acetylenodwumocznik
lub zwtaszcza 4,5-dwuhydroksyimidazolidon-2 ijego pochodne, np. podstawiony w pozycji 4- przy grupie
hydroksylowej  rodnikiem —CH, CH, CO—NH—CH, OH 4,5-dwuhydroksyimidazolidon-2. Najkorzystniej stosuje
si¢ zwiazki metylolowe mocznika, etylenomocznika lub melaminy. Korzystne produkty otrzymuje si¢ na ogét
z mozliwie wysoko - i zwtaszcza z nizej metylolowanych zwigzkéw. Jako wstepne kondensaty aminoplastéw
nadajg si¢ na og6t z mozliwie wysoko i zwtaszcza z nizej metylolowanych zwigzkéw. Jako wstepne kondensaty -
aminoplastdw nadaja si¢ nie tylko jednoczasteczkowe lecz takZe bardziej wstepnie skondensowane aminoplasty. _
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Mozna stosowaé takze etery tych wstepnych kondensatéw aminoplastéw razem z produktami reakcji.
Korzystne sq etery alkanoli takich jak metanol, etanol, n=propanol, izopropanol, mbutanol lub pentanole.
Celowym jest jednak, aby te wstepne kondensaty aminoplastéw byty rozpuszczalne w wodzie, jak na przyktad
eter dwumetylowy pentametylolomelaminy. ‘

Organicznymi materiatami wtéknistymi, ktérym nadaje si¢ przeciwogniowa odpornos¢ s na przyktad
drewno, papier, futra, skéry, a zwtaszcza wyroby wtékiennicze. Uodpornia sie przeciwogniowo przede wszys~
tkim materiaty wiokniste z poliamidéw, celulozy, celulozy i poliestru, oraz z poliestru, a zwtaszcza tkaniny
z wetny, poliestru lub mieszane tkaniny z poliestru i celulozy, w ktérych stosunek poliestru do celulozy wynosi
od 1:4 do 2:1. W rachube wchodza wiec tak zwane mieszane tkaniny z poliestru i celulozy w stosunku 20 : 80,
26 :74,50:50 lub 67 : 33.

Celuloza lub cze$é celulozowa w materiale wtéknistym wywodzi sie na przyktad ziInu, baweiny,
sztucznego jedwabiu lub z widkna cietego. Oprécz mieszanin widknistych poliester-celuloza wchodza w rachube
takze mieszaniny widkniste sktadajace sie z celulozy i poliamidéw naturalnych albo syntetycznych. Przede
wszystkim za pomocg produktéw polikondensacji mozna takze dobrze uodpornié¢ przeciwogniowo materiaty
wibkniste z wetny. )

Wodne preparaty do przeciwogniowego uodporniania organicznych materiatéw wtéknistych zawierajg
z reguty 200—600 g/I, korzystnie 3560—450 g/l sktadnika (1) i 20—200 g/I, korzystnie 40—120 g/l sktadnika (2).
Preparaty te wykazujq najczesciej warto$é pH kwasng do obojetnej, wzglednie stabo zasadowej.

Preparaty do przeciwogniowego uodporniania mogq zawiera¢ ewentualnie jeszcze inne dodatki. W celu
uzyskania wiekszej warstwy (powtoki) substancji na takninie korzystny jest dodatek np. 0,1—0,5% wielkocza~
steczkowego poliglikolu etylenowego. Do preparatéw mozna doda¢ zwyktych zmiekczaczy, na przyktad wodnej
emulsji polietylenu. '

W celu polepszenia mechanicznej wytrzymatosci widkien, do preparatéw mozna dodaé takze odpowiednie
kopolimery, na przyktad kopolimery z N-metyloloakryloamidem lub tez kationowoczynne kopolimery. Korzyst-
ne sq na przyktad wodne emulsje kopolimeréw zawierajace:

a) 0,25—10% soli metalu ziem alkalicznych i a,f-etyleno=nienasyconego kwasu jednokarboksylowego,

b) 0,25—30% N-metyloloamidu lub eteru N-metyloloamidu a,B-etyleno-nienasyconego kwasu jedno- lub
dwu-karboksylowego i .

c) 99,5—60% co najmniej jednego innego zwigzku dajacego sie skopolimeryzowaé. Te kopolimery oraz
. sposéb ich wytwarzania sg znane. Przez zastosowanie takiego kopolimeru mozna korzystnie wptynaé na

wytrzymatos$é na zerwanie i na odporno$¢ na $cieranie obrabianego materiatu wtéknistego.

- Jezeli do preparatu wprowadza sie jeszcze polimer podanego rodzajy, to korzystnie dodaje sie go w matych
ilosciach, np. 1—10% w odniesieniu do ilosci produktu polikondensacji. To samo dotyczy ewentualnych
zmiekczaczy , ktérych odpowiednie ilosci wynosza réwniez 1—10%.

Dodatek katalizatoréw utwardzania, takich jak np. chlorek amonowy, dwuwodoroortofosforan amonowy,
kwas fosforowy, chlorek magnezowy, azotan cynkowy jest réwniez mozliwy, jednak przewaznie niekonieczny.

Dodatek substancji buforujacych, np. NaHCO;, fosforanu dwu- i tréjsodowego, tréjetanoloaminy moze
by¢ takze korzystny. ’

W celu polepszenia trwatosci ognioodpornego wykoriczenia oraz w celu uzyskania miekkiego chwytu
(migkkosci w dotyku) korzystne moze byé dodanie do wodnych preparatéw, chlorowcowanych parafin
w potaczeniu ze zwigzkiem — polihalogenkiem winylu. ,

Preparaty nanosi sie¢ na meteriaty wtdkniste w znany sposéb. Korzystnie stosuje sie¢ towar w sztukach
i impregnuje go w napawarce zasilanej preparatem w temperaturze pokojowej. Zaimpregnowany w ten sposob
materiat widknisty nalezy nastepnie wysuszyé, celowo wtemperaturze do 100°C. Nastepnie poddaje si¢ go
obrébce cieplnej w temperaturze powyzej 100°C np. 100° —200 C. korzystnie 120°-180°C. Czas trwania
" obrébki cieplnej jest tym krétszy , im wyzsza jest temperatura. Czas ogrzewania wynosi na przyktad od 30
sekund do 10 minut. Dalej moZzna tez prowadzié¢ proces tak zwanego utrwalania (nadawania odporno$ci) na
mokro lub na dziatanie wilgoci.

T Ptukanie koricowe s$rodkiem wuqzacym kwasy, korzystme wodnvm roztworem weglanu sodowego moze
byé celowe w przypadku silnie kwasnego srodowiska reakcyjnego.

Procenty i czesci podane w przytoczonych przyktadach stanowig procenty wagowe lub czesci wagowe. .
Czeéci objetosciowe majq sig do czesci wagowych jak ml do g. -

Przyktady sposobu wytwarzania.

Przyktad I. W kolbie z mieszadtem o polemnOScl 4000 czeéci objetosciowych, zaopatrzonej w chtod-
nice zwrotna, termometr i oddzielacz wody ogrzewa sie¢ do wrzenia energicznie mieszajgc 1750 czesci 78%
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wodnego roztworu THPC [chlorku tetrakis/hydroksymetylo/-fosfoniowego] (=7,15 mola THPC) i 1000 czesci
meksylenu. Przy temperaturze wrzenia wynoszacej 104°C rozpoczyna sie azeotropowe usuwanie wody z wodrisgo
roztworu THPC. Obliczong ilo$¢ wody — 385 czesci otrzymuje sie w ciagu 3 godzin, temperatura wrzenia
podnosi sie do 131°C.

‘Przez dodatkowa obrébke w ciagu nastepnych 9 1/2 godzin w temperaturze 135°C usuwa sie azeotropowo
dalsze 145 czesci wody, ktdre powstaty przez kondensacje odwodnionego THPC przy jednoczesnym stabym
odszczepieniu HCL. Ta ilos¢ wody odpowiada okoto 1,1 mola wody na 1 mol THPC. Nastepnie ochtadza si¢ do
temperatury 60°C irozcieicza 1000 czeéciami metanolu, po czym rozpuszcza si¢ gesto — lepki produkt
kondensacji. Z kolei usuwa si¢ pod obnizonym ciSmieniem w temperaturze 60—70°C mieszanine meksylenu
i metanolu.

Otrzymuje sig 1127 czeéci produktu kondensacji w postaci Zywicy bezbarwnej, lekko metnej, o duzej
lepkosci. Produkt zawiera 18,6% fosforu (THPC—16,3%P) i rozpuszcza sig¢ w kazdym stosunku w wodzie tworzac
przezroczysty roztwor. Lepkosé w temperaturze 25°_C wynosi 2030 puazéw.

Dodatek wodnego roztworu soli sodowej siarczanu laurylu do wodnego roztworu produktu kondensacji
powoduje wytracanie, czym potwierdza sie charakter wielkoczasteczkowy, kationowo czynny produktu knden-
sacji wytworzonego sposobem wedtug wynalazku. Z amoniakiem nie mozna otrzyma¢ produktéw kondensacu
nierozpuszczalnych w wodzie. -

Przyk+tad Il. Postepuje sie jak w przyktadzie I, z tym, ze po zakoriczonej reakcji kondensacji ochtadza
si¢ do temperatury 90°C, i produkt reakcji rozpuszcza sie przez dodanie 800 czesci wody. Nastepnie ochtadza
sie do temperatury pokojowej, oddziela wodny roztwér od fazy ksylenu i ponownie usuwa si¢ wode pod
obnizonym ci$nieniem. Korzystnym jest przy tym pozostawié¢ cze$¢ wody w produkcie (to jest wytworzyé np.
80% wodny roztwdr), co pozwala na wygodniejsze manipulowanie nim.

Otrzymuje sie w ten sposéb 1515 czesci przezroczystego, lekko syropowatego roztworu o zawartosci 80%
produktu kondensacji. W celu zwigkszenia jego trwato$ci podczas przechowywania mozna zbuforowaé wodny
" roztwér do wartosci pH = 6—7, na przyktad przez dodanie fosforanu tréjsodowego lub tréjetanoloaminy.

Przyktad Ill. W kolbie o pojemnosci 500 czesci objetosciowych z mieszadtem, zaopatrzonej w chtod=
nice zwrotna, termometr i oddzielacz wody zawiesza si¢ 78 czeéci bezwodnego THPC (uprzednio azeotropowo
odwodnionego w benzenie) w 200 cze$ciach meksylenu i ogrzewa do temperatury wrzenia 134°—135°C. W ciagu
3 gddzin przez kondensacje otrzymuje sie +acznie 7,4 czesci wody, co odpowiada doktadnie ilosci 1 mola wody
na 1 mol THPC. Po ochtodzeniu do temperatury 90°C rozpuszcza sie zywicowaty produkt kondensacji' przez
- dodanie 47 czeséci wody. Potem ochtadza sie do temperatury pokojowej, oddziela faze ksylenowsq i zageszcza
wodny roztwér pod obnizonym ci$nieniem w temperaturze 50°—60°C do uzyskania 80% syropowatego,
bezbarwnego produktu. Wydajno$é 87 czesci (80%).

Przyktad IV. W mieszalniku o pojemnosci 500 czesci objetosciowych, zaopatrzonym w termometr,
oddzielacz wody i chfodnice zwrotna z podtaczeniem do prézni umieszcza sie 190,5 czesci (1 mol) przekrystali
zowanego, bezwodnego THPC (odwodnionego w benzenie) i mieszajac ogrzewa do temperatury wewnetrznej
135°C. W temperaturze 80°C produkt stapia sie.

Z osiggnigciem temperatury 135°C podtacza sie aparature pod zmniejszone ciénienie 20—30 toréw,
umieszczajac przy gérnym koricu chtodnicy zwrotnej podtaczenie do prézni. Po tacznie 3 godzinach trwania
reakcji w temperaturze 135°C kondensacja jest zakoriczona, a w oddzielaczu wody odebrano 19 czesci wody
(okoto 1,05 mola). Po ochtodzeniu do temperatury pokojowej otrzymuje sie bardzo gestg lepka, bezbarwna,
przezroczysta zywice, ktéra rozpuszcza sie w wodzie lub w metanolu.

Przyktad V. W mieszalniku o pojemnosci 500 czesci objetééciowych, zaopatrzonym w termometr
ichtodnice zwrotng rozpuszcza sie 200 czesci produktu kondensacji opisanego w przyktadzie IV w 100
cze¢sciach metanolu i w ciagu 30 minut mieszajgc poddaje eteryfikacji w temperaturze skraplania pod chfodnica
zwrotng (62°C). Roztw6r ma wartosé pH okoto 1. Nastepnie ochtadza si¢ do temperatury 40°—45°C i usuwa
nadmiar metanolu pod obnizonym cisnieniem. Otrzymuje sie 210 czesci czesciowo zeteryfikowanego produktu
polikondensacji, ktéry w poréwnaniu z produktem wyjsciowym ma mniejszg lepkos$¢ i rozpuszcza sie w dwume=
tyloformamidzie w temperaturze 25°C tworzac roztw6r przezroczysty.

Przyktad VI. W mieszalniku o pojemnosci 500 czesci objetosciowych, zaopatrzonym w termometr,
chtodnice zwrotng i oddzielacz wody umieszcza si¢ 244 czesci 78% THPC (= 1 mol substancji czystej), 3,81
czesci chlorku magnezowego jako katalizatora (2% w przeliczeniu na czysty THPC) i 160 cze$ci objetosciowych
toluenu. Mieszajac ogrzewa si¢ do wrzenia pod chtodnica zwrotng do czasu wydzielania sie 1 mola wody
(18 czesci objgtosciowych), co trwa okoto 10—12 godzin. Nastepnie usuwa si¢ rozpuszczalnik w wyparce
obrotowej pod obnizonym ciénieniem. Pozostaje produkt reakcji w postaci metnego, lekko zabarwionego,
lepkiego syropu, praktycznie ze 100% wydajnoscia.
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Przyktad VIl 190,5 czesci THPOH (1,11 mola) {wodorotlenku tetrakis’<’hydroksymetylo/-fosfonio~
wego] otrzymanego z THPC przez zobojetnienie wodnym roztworem NaOH i nastgpne odwodnienie, ogrzewa sie
do wrzenia mieszajgc z 3,81 czesciami MgCl, (2%. w odniesieniu do THPOH) w 160 czesciach objgtosciowych
ksylenu az do ustania wydzielania si¢ wody. W ten sposéb oddziela sig¢ 13 czeicu objetosciowych wody. (0,72
mola). Po odparowaniu rozpuszczainika pozostaje produkt polikondensaciji wpostacl gestoptynnego syropu,
z wydajnoscia 93%. Produkt polikondensacji jest rozpuszczalny w wodzie.

Przyktad VIll. W mieszalniku o pojemnosci 500 czeéci objetosciowych, zaopatrzonym w termometr
i oddzielacz wody odwadnia sie analogicznie jak w przyktadzie | 238 czesci 80% wodnego roztworu THPC i 200
_ czeéci meksylenu i kondensuje. Otrzymuje sig 73 czgéci wody. Lepki produkt kondensacji uwolniony od ksylenu
. i metanolu rozciericza sie¢ ponownie wodq do zawartosci 80% statej substancji i zobojetnia 49,6 czesciami 30%

(wagowo) wodnego roztworu wodorotlenku sodowego do wartosci pH = 7,5. Podczas zobojetniania utrzymuje
sie temperature 15°—20°C za pomoca chtodzenia. Powstaty roztwor zawiera 63% substencji czynnej,
wystepujacej czeéciowo w postaci wodorotlenku i czesciowo w postaci chlorku.

Przyktad IX. W emaliowanym kotle z mieszadtem o pojemnosci 160 czescl obigtoéclowych zaopa-
trzonym w oddzielacz wody i termometr ogrzewa sig do wrzenia przy energicznym mieszaniu 73,6 czq#ci 78%
wodnego roztworu THPC (= 300 moli) i 42 czesci 1,3-ksylenu. Przy temperaturze wrzenia 103°C rozpoczyna sie
azeotropowe usuwanie wody. Obllczonq ilos¢ wody — 16,2 czeéci otrzymuje sie wciagu 3'/, godziny,
a temperatura wrzenia dochodzi do’ 131°C. Przez dodatkowa obrébke w ciagu dalszych 7' /; godzin w temperatu-

" rze 136°—137°C usuwa sig azeotropowo dalsze 5,1 czesci wody, ktéra powstata przez kondensacje odwodnione-
go THPC przy jednoczesnym stabym odszczepieniu HCL. Ta ilo§¢ wody odpowiada okoto 0,95 mola na 1 mol
THPC. Nastgpnie ochtadza sie do temperatury 60°C, wytacza mieszadto i mozliwie w znacznym stopniu
odprowadza sie za pomoca syfonu gérng warstwe ksylenu. Pozostato$¢ rozpuszcza sie w 13,5 czeéciach wody
i jednoczeénie mieszajac ochtadza si¢ do temperatury 15°C. Przez dodanie 13,5 czeéci 30% wodnego roztworu
wodorotlenku sodowego ustala si¢ wartos¢ pH = 6, po czym w temperaturze 50°C pod zmniejszonym ci$nieniem

destyluje sie tak dtugo, az destylat nie bedzie zawierat ksylenu. Po ochtodzeniu do temperatury 20°C produkt

" ' przesacza sie pod ci$nieniem przez materiat filcowy w celu oddzielenia wytraconego chlorku sodowego.

Otrzymuje si¢ 69 czesci ciemno czerwonego, przezroczystego roztworu o zawartosci 64,5% substancji
czynnej i 5,5% chlorku sodowego. Wartos¢ pH roztworu wynosi 6.

Przyktad X. W mieszalniku o pojemno$ci 500 czeéci objetosciowych, zaopatrzonym w chfodnice
- zwrotng i termometr rozpuszcza si¢ 170 czesci produktu kondensacji opisanego w przyktedzie | i 54,2 czesci
2 '3-dwubromopropanolu w 55 czesciach dwumetyloformamidu i miesza w ciagu 1 godziny w temperaturze

100°-1056°C. Nastepme oddestylowuje sie¢ dwumetyloformamid pod zmniejszonym ci$nieniem w temperaturze
70°—-80°C.

Pozostato$¢ rozpuszcza sie w 400 czeéciach wody izroztworu tego usuwa sie pod zmniejszonym
ci$nieniem w temperaturze 90°—95°C wode i nie przereagowang cze$¢ 2,3-dwubromopropanolu. Otrzymuje sie
209 czesci 26ttej, o matej lepkosci cieczy, ktdra stanowi czesciowo zeteryfikowang 2,3-dwubromopropanolem
posta¢ produktu kondensacji z przyktadu |. . .

Przyktad XI. 235 czesci (1 mol) bromku tetrakis-/hydoksymetylo/-fosfoniowego zawiesza sie
w 500 ml ksylenu i ogrzewa do wrzenia do czasu az ustanie wydzielanie si¢ wody. W catoéci wydzieli si¢ okoto
12 ml (0,66 mola) wody. Nastepnie odparowuje sie pod zmniejszonym ci$nieniem ksylen i otrzymany produkt
'w postaci 26ttobrazowego lepkiego oleju stosuje bez dalszego oczyszczania.

' Przyktady stosowania. '

Przyktad XlIl. 400 czeéci produktu kondensacji opisanego wprzyk{adzwl razem 260 czesciami’
tréjmetylolomelaminy przerabia SIQ na roztwor o tacznej objetosci 1000 czeéci objetosciowych. Warto$é pH
roztworu wynosi 4—5.

W roztworze tym napawa si¢ po jednym pasmie tkaniny z 100% poliestru, z poluestru i bawetny w stosunku
50 : 50, i z poliestru i bawetny w stosunku 67 : 33, nastgpnie suszy w temperaturze 80°—90°C i w ciagu 4! /;
godziny poddaje termoutrwalaniu w temperaturze 160°C. Nastepnie ptucze sie tkaning w ciagu 30 minut
w temperaturze 40°C w-roztworze zawierajacym w 1 litrze 5 czeéci mocnego $rodka pioracego na podstawie
mydta. Po tym ptukaniu mozna ustali¢ nastepujgce pokrycie utrwalonym $rodkiem zabezpleczalqcym przed
ogniem: . ,

- tkanina z 100% poliestru = 27 2% w przeliczemu na plerwotny cigZar tkaniny
tkanina z poliestru i bawetny 50 : 50 = 27,0% w przeliczeniu na pierwotny cigzar tkaniny
tkanine : z poliestru i bawetny (67 : 33) = 20,6% w przeliczeniu na pierwotny cigar tkaniny

Wszystkie tkaniny posiadajg bardzo dobra ognioodpornosé, ktéra po pigciokrotnym powtdrzeniu opisanes
go wyzej ptukania pozpstaje réwniez niezmieniona.
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Przyktad Xlll. Postgpuje sig¢ wsposdob podobny w przyktadzie XIl, ztym Zze stosuje sie produkt
kondensacji otrzymany wedtug przyktadu I11.

Po pieciokrotnym ptukaniu (poréwnaj przyktad XIl) mozna ustali¢ nastepujace pokrycia utrwalonym
$rodkiem zabezpieczajagcym przed ogniem: ’
tkanina 100% poliestrowa = 32,3% w odniesieniu do pierwotnego cigezaru tkaniny
tkanina 50 : 50 poliestrowo-bawetniana = 29,4% w odniesieniu do pierwotnego ciezaru tkaniny
tkanina 67 : 33 poliestrowo=bawetniana = 20,4% w odniesieniu do pierwotnego ciezaru tkaniny

Wszystkie tkaniny posiadajg bardzo dobrg ognioodpornosé¢, ktéra pozostaje takze nlezmlenlona po
" pietnastokrotnym ptukaniu (poréwnaj przyktad XIl).

Przyktad XIV: 400 czesci produktu kondensacji z przyktadu IV i 60 czesci tréjmetylolomelaminy
rozpuszcza sie w 500 czeséciach wody i uzupetnia woda do objetosci 1000 czesci.

Po jednej tkaninie z 100% poliestru, z 50 : 50 poliestu i bawetny oraz z 67 : 33 poliestru i bawetny poddaje
si¢ obrébce w sposéb podany w przyktadzie XII.

Po pieciokrotnym pfukaniu wszystkie tkaniny posiadaja jeszcze bardzo dobrg ognioodpornos¢ i nastepujae
ce pokrycie Srodkiem zabezpieczajacym przed ogniem i zywica aminoplastowa:

100% poliestrowa tkanina 26,5%
50 : 50 poliestrowa tkanina 24,8%
67 : 33 poliestrowa tkanina 18,0%

Podobnie dobry wynik uzyskuje sie, jezeli zamiast produktu kondensacji z przyktadu IV stosuje sie
produkt kondensacji z przyktadu VI lub VII.

Przyktad XV. W takiej samej kapieli, jaka zastosowano w przyktadzie XIV napawa sie dwa rézne
materiaty wetniane o ciezarze 92 g/m® i 165g/m?, suszy w temperaturze 90°C i wciagu 5 minut poddaje
termoutrwalaniu w temperaturze 120°C (wzgl. utwardzaniu). Nastepnie obydwie tkaniny ptucze si¢ w ciagu
20 minut w temperaturze 40°C w fugu do prania o nastepujacym sktadzie:

" 200 czesci czteroboranu sodowego

600 czesci objetosciowych alifatycznego eteru glikolu polietylenowego (nie zawierajacego jonéw)

200 czesci objetosciowych |l-rzed. alkilosiarczanu sodowego (anionowoczynnego)

9200 czesci objetosciowych wody (odjonizowanej)

Po wysuszeniu obydwie tkaniny majg bardzo dobra ognioodpornosé i s przyjemne w dotyku.

Nie potraktowany materiat wetniany spala sie zaraz po kré#im zetknigciu z ptomieniem catkowicie
i bardzo gwattownie.

Przyktad XVI. Z 400 czesci produktu kondensacji opisanego w przyktadzie V i 60 czgsci tréjmetylo-
__lomelaminy wytwarza si¢ roztwdr wynoszacy w catosci 1000 czesci objetosciowych. Wartos¢ PH wynost 4-5.

Pasmo tkaniny z poliestru:i bawetny w stosunku 67 : 33 poddaje sie¢ obrébce w tym roztworze sposobem .
podanym w przyktadzie XIl i ptucze. Pokrycie utrwalonym srodkiem zabezpieczajagcym przed ogniem wynosi
19,3%. Tkanina ma bardzo dobra ognioodporno$é i wykazuje tylko $rednig sztywno$é w dotyku. Ognioodpor-
nos$¢ pozostaje takze niezmieniona po pigciokrotnym powtérzeniu ptukania opisanego w przyktadzie XlI:

Przyktad XVII. Pasmo tkaniny wetnianej o ciezarze 165 g/m? poddaje si¢ obrébce w kapieli i sposo-
‘bem opisanym w przyktadzie XVI| i ptucze. Pokrycie utrwalonym $rodkiem zabezpieczajacym przed ogniem
wynosi 32,6%.

Tkanina posiada bardzo dobra ognioodpornos¢ i jest przyjemna w dotyku. Po pigciokrotnym powt6rzeniu-
ptukania opisanego w przyktadzie XIl ognioodpornos¢ tkaniny pozostaje niezmieniona.

Przyktad XVIIl. 600 czesci 63% produktu opisanego w'przyk’radzie VIl razem z 60 cze$ciami
tré6jmetylolomelaminy przerabia sie¢ na roztwér razem o 1000 czesciach objeto$ciowych. Jego wartos¢ pH
wynosi 7.

Po jednym pasmie tkaniny z 100% poliestru i z poliestru i bawetny 50 : 50 poddaje sie obrébce sposobem
podanym w przyktadzie XIl. Pokrycie utrwalonym $rodkiem zabezpieczajacym przed ogniem odpowiada pokry=
ciu z przyktadu XII. Tkaniny posiadajq dobra ognioodporno$é, ktéra po pieciokrotnym powtérzeniu ptukania
opisanego w przyktadzie XI| pozostaje niezmieniona.

Przyktad XIX. Niebarwiong tkanine z poliestru ibawetny w stosunku 50 50 wzglednie 67 : 33
napawa si¢ kapielg zawierajgcq w 1 litrze 480 g produktu wed+tug przyktadu X i 85 g dwumetylolomelaminy (co
stanowi 67 g/I fosforu i35 g/l azotu) isuszy w temperaturze 80°~100°C. Nastgpnie utwardza si¢ w ciagu
5 minut w temperaturze 150°C.

Tkaning ptucze sie nastepnie wciaggu 5 minut w temperaturze 60°C w roztworze $rodka pioracego,
‘zawierajacego 4 g/l weglanu sodowego i 1 g/l produktu kondensacji utworzonego z 1 mola p=lll-rzed.nonylofeno=
lu i 9 moli tlenku etylenu.
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Jedng czesé tej tkaniny ptucze sie teraz 20 wzglednie 40 razy w ciggu 45 minut w ptuczce domowej
w roztworze o temperaturze 40°C, zawierajacym w1 litrze wody 4g gospodarskiego $rodka pioracego
(= SNC~19,8861—W3ische). Poszczegblne kawatki tkaniny sprawdza sie na ognioodporno$é¢ (préba pionowa DIN
53906). Wyniki tej préby zestawiono w tablicy I. '

Tablica |l
Tkanina o
Tkanina Poliester / bawetna
Stopiert utrwalenia nieobrabiana 50 : 50 67 :33
61% 62%
Ognioodpornos$é: . Cu dtugo$¢ wypalania w cm
po ptukaniu koficowym ' pali sig¢ 10,5 8
po 20 ptukaniach SNV 198861 pali sie 8,5 9
po 40 ptukaniach SNV 198861 pali sie 9 9,5

Przyktad XX. Niebarwiong tkanine z poliestru ibawetny w stosunku 50 :50 wzglednie 67 : 33
napawa si¢ kapielg zawierajaca w 1 litrze 530 g produktu wedtug przyktadu I1X, 85 g dwumetylolomelaminy
i 0,259 produktu kondensacji 1 mola p-lll. rzed. nonylofenolu i 9 moli tlenku etylenu. W ten sposdb kapiel
zawiera 67 g/l fosforu i 35 g/l azotu, ajej warto$é pH wynosi 5,9. Wchtoniecie kapieli wynosi 80%. Nastepnie
suszy sie w temperaturze okoto 80°C i utrwala w temperaturze 150°C w ciagu 5 minut.

Czesé tkaniny ptucze sie w ciagu 5 minut w temperaturze 60°C w roztworze zawierajacym w 1 litrze 5 ml
30% wody utlenionej, 3g 30% roztworu wodorotlenku sodowego, 2g szkta wodnego i0,25g produktu
kondensacji 1 mola p=lll-rzed.-nonylofenolu i 9 moli tlenku etylenu.

Poszczegblne kawatki tkaniny bada sie nastepnie na ognioodpornosé (préba pionowa DIN 53 900). Wyniki
badari zestawiono w tablicy Il.

Tablica Il
Tkanina
Tkanina poliestrowosbawet niana
nieobrabiana 50 : 50 67 : 33

Stopient utrwalenia - 67% 67%
Ognioodporno$é: d+ugoé¢ wypalenia w cm
przed ptukaniem koricowym pali sie 11,5 11,6

po koficowym pfukaniu pali sie 10 11

Przyk+tad XXI. Niebarwiong tkanine poliestrowo-bawetniang 50 : 50 wzglednie 67 : 33 napawa sie
kapiela zawierajaca w 1 litrze 468 g produktu z przyktadu XlI, 85 g dwumetylolomelaminy i 0,25 g produktu
kondensacji 1 mola p-lll-rzed.- nonylofenolu i 9 moli tlenku etylenu. W ten sposdb kapiel zawiera 67 g/l fosforu
i 35 g/l ‘azotu, za$ warto$é pH kapieli (ustalona wodorotlenkiem sodowym) wynosi 5,5. Wchtonigcie kapieli
wynosi 80%. Nastepnie suszy sie w temperaturze okoto 80°C i utrwala w cigu 5 minut w temperaturze 150°C.

Poszczegdline kawatki tkaniny bada sie nastepnie na ognioodporno$é (préba pionowa DIN 53900). Wyniki
badar zestawiono w tablicy I11.

Tablica lll.
Tkanina
Tkanina poliestrowos=bawet niana
nieobrabiana 50 : 650 67 : 33
Pokrycie na tkaninie _ . - 35,5% 35,5%

Ognioodporno$é:
dtugos$é wypalenia w cm pali sie 12 10,5
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Przyktad XXIl. Niebarwiong tkaﬁine poliestrowo-bawetniang 50 : 50 wzglednie 67 : 33 napawa sie
kapielami podanymi w przytoczonej tablicy, suszy w temperaturze 80°—100°C i nastgpnie utrwala w ciagu 4' /,
_minuty w temperaturze, 160°C. Tkaniny poddaje sie nastgpnie ptukaniu koricowemu w ciaggu 5 minut w tempera-
turze 60°C w kapieli zawierajacej w 1 litrze 4 g¢ weglanu sodowego i 1 g produktu kondensacji 1 mola p-Il1-rzed.
nonylofenolu i 9 moli tlenku etylenu.
Cze$é tych tkanin poddaje sie 20 razy ptukaniu $rodkiem pioracym SNV-198861—Wische, a czeé¢ ptucze
sie 40razy tym $rodkiem (por6éwnaj przyktad XIX). Nastgpnie poszczegblne kawatki tkaniny bada si¢ na
ognioodpornosé (préba pionowa DIN 53906)). Wyniki tych badari zestawiono w tablicy IV.

Tablica IV
Tkanina
Sk+tadniki nieobrabiana Tkaniny obrabiane kgpielami

A B (o] D E F G
Produkt wedtug przyk+adu | g/l 415 415 415 415 415 415 415
Produkt kondensaciji 1/ g/l 0,25 0,25 0,25 0,26 0,25 0,25 0,26
MgCl, *CH, 0. g/l 50 50 50 50 50 50 50
Dwumetylolomelamina g/l . 85 20
Eter pieciometylowy
szesciometylolomelaminy g/l 220
Dwumetylolosdehydroksye '
propylenomocznik a/l 440
Propylenomocznik g/l 400
Metylowany uron g/l 400
Melamina g/l 33 53
Warto$¢ pH kapieli ustalona
za pomocy NaOH na 55 5,5 5,5 55 5,5 5.5 5,6
Ognioodporno$é D+ugo$é¢ wypalenia w cm
Tkanina poliestrowosbawetniana
50 : 50
po ptukaniu koricowym pali sig 8,5 10,5 10 9,5 12 8,5 9
po 20 ptukaniach SNV—198861 pali sig 8 11 8,5 7.5 8 9 8
po 40 ptukaniach SNV—-198861 pali sie 10,5 - - - 9 10 8
Tkanina poliestrowosbawet niana
67 :33
po ptukaniu koficowym pali sie 11 12 - 9,5 95 9 10,5
po 20 ptukaniach SNV—198861 pali sie 9 1 - 9 9 9 8
po 40 ptukaniach SNV—198861 pali sie 995 - - - 10 10 8

1/ produkt kondensacji 1 mola p-lll-rzed.nonylofenolu i 9 moli tlenku etylenu.

Przyktad XXIll. Niebarwiona tkaning poliestrowo-bawetniang w stosunku 50 : 50 wzglednie 67 : 33
napawa si¢ kapielami z przytoczonej tablicy, suszy w temperaturze 80°—100°C i nastepnie utrwala w ciagu 4'/,
minuty w temperaturze 160°C. Potem poddaje sie tkaniny ptukaniu koricowemu w ciagu 5 minut w temperatu-
rze 60°C w kapieli zawierajacej w 1 litrze 4 g weglanu sodowego i 1 g produktu kondensacji z 1 mola p-l1l-rzed.
nonylofenolu i 9 moli tlenku etylenu. Poszczeg6ine kawatki tkaniny bada sie na ognioodporno$é (préba pionowa
DIN 53 906). Wyniki tego badania zestawiono w tablicy V.
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Tablita V
Tkanina
Sktadniki nieobrabiana Tkaniny obrabiane kapielami
H | J K L M N
Produkt wed+tug przyktadu I1X g/l 415 415 415 415 415 415 415
Produkt kondensacjil/ g/l 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25
MgCl, *CH, 0O g/l 50 50 50 50 50 50 50
5,5«dwumetylo=demetoksys
propylenomocznik g/l 535
Dwumetylolohydroksye
propylenomocznik g/l 440
‘Etylenomocznik g/l 365
‘Acetylenodwumocznik g/l 330
Hydroksyetylenotriazon g/l 340
Mocznik g/l 150
Dwumetylolomelanina g/l 20
Cyjanamid g/l 50
Warto$¢ pH kapieli ustalona
za pomocg NaOH 55 55 5,5 5,5 5,5 5,5 5,5
Ognioodpornos$é - D+tugo$¢ wypalenia w cm
Tkanina poliestrowo=bawet niana
50 : 50 pali sie 75 - 7.5 11 12 9 10,5
Tkanina poliestrowo-bawetniana
67 : 33 pali sie 11,5 9 9 9,5 - 12 -

1/ Produkt kondensacji z 1 mola pelllerzed. nonylofenolu i 9 moli tlenku etylenu.

Przyktad XXIV. Niebarwiong tkanine poliestrowg-bawegnianq 50 : 50 wzglednie 67 : 33 napawa sie
kapielami z przytoczonej tablicy, suszy w temperaturze 80°—100°C po czym utrwala wciagu 4'/, minuty

w temperaturze 160°C. Nastepnie poszczeg6ine kawatki tkaniny bada sie na ognioodporno$é (préba pionowa
. DIN 53906). Wyniki badania zestawiono w tablicy VI.

Tablica VI
Tkanina N
Sktadniki nieobrabiana Tkanina obrabiana kapielami
) P 0 R s T
Produkt z przyktadu IX g/l 415 415 415 415 415 415 415
Produkt kondensacjil/ g/l 0,25 0.25 0.25 0,25 0,25 0,25
MgCl, -CH, 0O a/l 50 50 50 50 50 50
Weglan dwumetyloloetylenu g/l 530
Metyloloakryloamid afl 504
Dwumetyloloakryloamid g/l - 327
Dwumetylolomelamina afl 20 20 20
Ammelina g/l 42
Glioksalemonorein g/l 104
Cyjanamid g/l 50
Wartoé¢ pH kapieli ustalona
za pomocg NaOH 5,5 5,5 5,5 55 55 5,5
Ognioodporno$é D+ugo$é wypalania w cm
Tkanina poliestrowosbawetniana
50 : 50 ‘ 11 10,5 10,5 10,5 10 10,5
Tkanina poliestrowo=bawetniana .
67 : 33 - 9 9 - - 105

1/ produkt kondensacji z 1 mola pelll«rzed.nonylofenolu i 9 moli tlenku etylenu.
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Przyktad XXV. Merceryzowana, Wybielonq tkaning bawetniang napawa sig¢ kapielg zawierajaca
195 g/l produktu wedfug przyktadu IX, 116 g/l dwumetylolomelaminy i2 g produktu kondensacji z 1 mola
p-ll1-rzed.nonylofenolu i 9 moli tlenku etylenu (co stanowi 35 g/l fosforu i48 g/l azotu). Wchtoniecie kapieli
wynosi 80%. Nastepnie suszy si¢ w temperaturze 80°C i utrwala w ciggu 5 minut w temperaturze 150°C. Potem
gotuje sie tkanine wciagu 5 minut w kapieli zawierajacej w 1 litrze 4 g weglanu sodowego i 1g produktu
kondensacji z 1 mola p-l11-rzed.nonylofenolu i 9 moli tlenku etylenu, a nastgpnie ptucze i suszy.

Cze$¢ tej tkaniny poddaje si¢ 65-krotnemu ptukaniu maszynowemu wedtug SNV 198861 w temperaturze
95°C (por6éwnaj przyktad XIX). Nastepnie poszczeg6lne kawatki tkaniny bada si¢ na ognioodpornosé (préba
pionoWa DIN 53906). Wyniki badania zestawiono'w tablicy VII.

Tablica Vil
Pokrycie na tkaninie po ptukaniu koricowym 13;5%
Stopien utrwalenia . o 61%
- Tkanina Tkanina
Ognioodpornos$é¢ obrabiana nieobrabiana
po pfukaniu koricowym
czas palenia sie sek. (o] pali sig
dtugo$é wypalenia cm, - 8
po 65 ptukaniach — SNV—198861: '
. czas palenia sig sek. 0 " palisie
dtugosé wypalenia cm. 8

Dotyk: troche sztywniejsza niz nieobrobiona.

Przyktad XXVI. Niebarwiong tkanine  z poliestru i Inu 50 : 50 lub tkaning z poliestru i regenerowanej
celulozy 67 : 33 napawa si¢ kapiela zawierajaca. 590-g/1 produktu wed{ug przyktadu | X, 85 g/l dwumetylolomela-
miny i-2g produktu kondensacji -1 mola pelil=rzed. nonylofenolu +9 mali tlenku_etylenu (co stanowi 67 g/
fosforu i 35 g/I-azotu).

Wchtoniecie kapieli wynOS| 80% i 100%. Nastepnie suszy si¢ w temperaturze 80 C i utrwala w ciagu 4'/,
“minuty w temperaturze 160°C. Potem gotuje sie tkaning w ciagu 5 minut w kapieli zawierajacej w 1 litrze 4 g
weglanu sodowego i 0,25 produktu kondensacji 1 mola p-l1l-rzed.nonylofenolu i 9 moli tlenku etylenu, po czym
ptucze jq i suszy.

Czeéé tej tkaniny poddaje sie jeszcze 5 razy ptukaniu maszynowemu w temperaturze 40°C wedtug SNV
198861 (poréwnaj przyktad XIX).

Poszczegdlne kawatki tkaniny bada sie nastepnie na ognioodporno$é¢ (proba pionowa DIN 53906). Wyniki
tych badari zestawiono w tablicy VIII

Tablica VIl

Tkanina poliester-regenerowana
Tkanina poliesterelen

50 : 50 : celuloza 67 : 33
‘obrobiona nieobrobiona obrobiona nieobrobiona
Pokrycie na tkaninie
po ptukaniu koricowym 18,2% - 22,8% -
Stopient utrwalenia 67% - 67% -
Ognioodporno$é
po ptukaniu koricowym
czas palenia sie sek. 0 pali sie 0 pali sie
dtugo$é wypalenia cm. 10,5 . 9
po 5 ptukaniach — SNV 198861
czas palenia sig@ sek. 0 pali sie 0 pali sig
dtugos¢ wypalenia cm. 10 9

Przyktad XXVII. Tkanine — wetniang gabardyne napawa si¢ kapiela zawierajaca 590 g/ produktu
wedtug przyktadu IX, 85 g/I dwumetylolomelaminy i 1 g produktu kondensacji 1 mola p-l11l-rzed. nonylofenolu
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i 9 moli tlenku etylenu (co stanowi 67 g/| fosforu i 35 g/l azotu). Wchioniecie kapieli wynosi 80%. Nastepnie
suszy sie w temperaturze 80°C i utrwala w ciagu 4'/, minuty w temperaturze 160°C. Potem gotuje sig tkanine
w ciggu 5 minut w kapieli zawierajgcej w 1 litrze 4 g weglanu sodowego i 0,25 g produktu kondensacji 1 mola
p-lll-rzed.nonylofenolu i 9 moli tlenku etylenu, nastepnie ptucze jq i suszy.

Czesé tej tkaniny poddaje sie jeszcze 5-, 10- i 40-krotnemu ptukaniu maszynowemu w temperaturze 40°C
wedtug SNV 198861 (poréwnaj przyktad XIX). .

Nastepnie bada sie poszczegdlne kawatki tkaniny na ognioodpornosé (préba pionowa DIN 53908). Wyniki
tego badania zestawiono w tablicy IX.

Tablica IX
Pokrycie na tkaninie
po ptukaniu koricowym ) 14%
Stopient utrwalania B 67%
Ognioodpornos$é Tkanina Tkanina
obrobiona nieobrobiona
Po obrébce koricowej:
czas palenia sie sek. 0 pali sie
dfugo$é wypalenia cm. 7 . pali sie
po B=krotnym ptukaniu — SNV— 108861
czas palenia sie sek. . 0 pali sie
dtugo$é wypalenia cm, 3 pali sie
_po 10-krotnym ptukaniu — SNV—198861
czas palenia sie sek. 0 pali sie
dtugosé wypalenia cm. 3.5 pali sie .
po 40=krotnym ptukaniu — SNV—1938861
czas palenia sie sek. 0 pali sig
dtugos$¢ wypalenia cm. : 3 pali sie

Przyk+tad XXVII. Kozuch barani i skorke krélicza spryskuje sie kapielg o nastepujacym sktadzie:
590 g/1 produktu wedtug przyktadu IX
85 g/| dwumetylolomelaminy : :
2 g/I produktu kondensacji 1 mola p~lll-rzed.nonylofenolu i 9 moli tlenku etylenu.
W ten sposéb kapiel zawiera 67 g/l fosforu i 35 g/l azotu. Po opryskaniu suszy sie w temperaturze 80°C.
Pokrycie po wysuszeniu wynosi po okoto 10%.
Przy badaniu zabezpieczenia przed ogniem wedtug normy DIN 53906, z czasem zaptonu 4 sekundy, prébki
wykoriczone nie palg sie, podczas gdy futro wzglednie skérka bez wykoriczenia natychmiast sie przepala. ’
Przyktad XXIX. Gonty drewniane (jodta) o grubosci 2 m umieszcza sie na okres 5 minut wzglednie
15 minut w kapieli o nastepujacym sktadzie:
590 g/l produktu wedtug przyktadu IX
85 g/l dwumetylolomelaminy
24/l pr5duktu kondensacji 1 mola p-ltl-rzed.nonylofenoli i 9 moli tignku etylenu.
Kapiel zawiera zatem 67 g/I fosforu i 35 g/| azotu. Po $cieknigciu kapieli suszy sie w temperaturze 80°C. Pokrycie
wynosi 24% wzglednie 30%. ‘
Badanie zabezpieczenia przed ogniem wedtug normy DIN 53906 daje nastepujace wyniki

Czas zanurzenia Gonty

5 minut 15 minut nieobrabiane
Czas palenia sie sek. 10 0 palg sie
D+ugo$é wypalenia cm. 6 5 palq sig

Przyktad XXX. Bezpopiotowa bibute filtracyjna (70 g/m?) napawa sie nastepujaca kapiela.
590 g/I produktu wedtug przyktadu |X
85 g/I dwumetylolomelaminy
2 g/l produktu kondensacji 1 mola p-lll-rzed.nonylofenolu i 9 moli tlenku etylenu.

.
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Kapiel zawiera w ten spos6b 67 g/l fosforu i 38 g/l azotu. Wchtonigcie kapieli .
wynosi 105%. Suszy sie w temperaturze 80°C. Pokrycie wynosi 55%.

Badanie zabezpieczenia przed ogniem wedtug normy DIN 53 906 daje czas palema sie 0'sekund i dtugo$éé
wypalenia — 6 cm., podczas gdy nieobrobiona bibutka filtracyjna spala sie. .

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania produktéw polikondensacji zwigzkéw hydroksymetylofosfoniowych,znamien
ny tym, ze co najmniej jedng bezwodna s6! tetrakis-/hydroksymetylo/~fosfoniowa lub bezwodny wodorotle-.
nek tetrakis-/hydroksymetylo/-fosfoniowy kondensuje sie¢ w srodowisku bezwodnym, ewentualnie przy zastoso-
waniu katalizatora kwasowego i ewentualnie w obecnosci co najmniej jednego obojgtnego organicznego rozpusz-
czalnika, w temperaturze 100°—150°C, przy czym kondensacje prowadzi sie do czasu, az z 1 mola wprowadzone-
go zwiazku fosfoniowego wydzieli sie 0,5—1,5 mola wody, i ewentualnie co najmniej czes$ciowo eteryfikuje sie
wolne grupy hydroksylowe co najmniej jednym alkanolem o 1—4 atomach wegla.
2. Sposéb wedtug zastrz.1, znamienny tym, Zze kondensacje prowadzi sie w temperaturze
120°-150°C. :
3. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze kondensacje prowadzi sie¢ w obecnosci co najmniej
jednego, obojetnego, aromatycznego wegiowodoru jako rozpuszczalnika.
4. Sposéb wedtug zastrz. 3, znamienny ty m, ze jako rozpuszczalnik stosuje sie ksylen.
5. Sposob wedtug zastrz. 1—6, znamienny tym,Ze kondensacje prowadzi si¢ w temperaturze 125°
—140°C. ]
6. Sposéb wedtug zastrz.5, znamienny tym, ze kondensacje prowadzi sie wtemperatyrze" '
okoto 135°C.
7. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze kondensacje prowadzi sie do czasu, az z 1 mola
- wprowadzonego zwigzku fosfoniowego wydzieli sie okoto 0,7—1,2 mola wody.
8. Sposéb wedtug zastrz. 2, znamienny tym, ze kondensuje sie sl tetrak|s-/hydroksymetylo/-fos-
foniowa.
9. Spos6b wedtug zastrz. 8,znamienny tym, Zze kondensuje sie halogenek tetrakis-/hydroksymety-
lo/-fosfoniowy.
10. Spos6b wedtug zastrz.9, znamienny tym, ze kondensuje sie chlorek tetrakis-/hydroksymety-
~ lo/<fosfoniowy.
11. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze po zakoriczonej reakcji sole produktu kondensacji
przeprowadza si¢ w odpowiednie wodorotlenki.
12. Sposéb wedtug zastrz. 11, znamienny tym, Ze sole przeprowadza sie¢ w odpowiednie wodoro-
tlenki przy dodawaniu silnej zasady.
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