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PATENTE N@2. 98 631

waAparelho e processo para tratamento retardador de chama de
tecidos com uma composigdo a base de tetraquis(hidro-
xi-organo)fosfénio"

RESUMO

0 presente invento refere-se a um aparelho para o tratamento
retardador de chama eficaz de téxteis, que inclui uma cémara (1),
um ponto de entrada (12) e um de saida (13) para o tecido entrar
e sair da cémara (1), pelo menos uma conduta (3) localizada
dentro da céamara (1), para a passagem de um gds incluindo
amoniaco pelo textil, meios de reciclagem (6, 7, 8) para remo-
ver pelo menos algum gds da referida céamara (1) e o reenviar a
ela, juntamente com meios de amostragem (15) para controlar o
nivel de amoniaco na céamara. De preferéncia o tecido passa em
serpentina sobre uma pluralidade de rolos (4) dentro da camara
(1). A camara também pode possuir um tecto inclinado (5) para
evitar que o ligquido condensado pingue para cima do tecido e um
canal (10) para recolher o liquido condensado.

A concentracdo inicial de amoniaco é regulada na gama de 70%
a 90% de modo a proporcionar uma reserva de amoniaco para
compensar a maior absorgdo de amoniaco pelo tecido, a baixa
temperatura.
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MEMORTA DESCRITIVA

Este invento refere-se a um aparelho para uso no tratamento
retardador de chama de téxteis, em particulas de téxteils

celuldsicos e a um processo para utilizar o referido aparelho.

Os téxteis celuldésicos sdo geralmente tornados retardantes
de chama pela impregnagdo com uma solugdo aguosa de uma
composicéo de tetraguis(hidroxi-organo)fosfénio (THP). A
composicdo THP pode ser um sal de THP, um seu derivado
parcialmente neutralizado ou um condensado com um composto que
contenha azoto tal como a ureia. A impregnagdo com a composigdo
de THP é seguida de secagem e cura com amoniaco gasoso para
produzir um polimero curado, insolidvel na &gua, associado com o
téxtil. O amoniaco gasoso pode ser passado directamente dentro
duma cédmara através da gual passa o tecido téxtil, ou, de
preferéncia, o amoniaco gasoso é forgado a passar através do
tecido dentro da cédmara. Nas nossas patentes anteriores
GB-A-1 439 608 e GB-A-1 439 609, estdo descritos aparelhos
preferidos que consistem numa cédmara fechada com juntas de
entrada e saida através da qual o tecido corre, uma conduta
estreita localizada na cdmara e tendo um ou mais orificios
através dos quais o amoniaco gasoso emitido passa em seguida
através do tecido passando por cada orificio, tendo a cémara

meios de prevenir que a dgua condensada goteje sobre o tecido.

0 aparelho apresenta vdrias desvantagens designadamente nao
é capaz de dar uma cura satisfatdéria a velocidades de
processamento superiores a 20 metros/minuto; o nivel de cura pode
algumas vezes ser menor do que o ideal pelo que pode ser
necessario voltar a tratar o tecido; e as quantidades
relativamente grandes de amoniaco que sdo utilizadas resultam em
perdas de amoniaco para a atmosfera, com a poluigdo atmosférica
consequente.

O presente invento apresenta um aparelho melhorado que é ca-
paz de trabalhar a velocidades de processamento mais altas; este

d4d um nivel de eficiéncia de cura consistentemente alto que néao é
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susceptivel a variagdo com grandes variagbes dos pardmetros do
processamento tais como velocidade do tecido, teor em humidade do
tecido, concentracdo de amoniaco, e temperatura da cura; e que
utiliza uma quantidade éptima de amoniaco para obter a cura e
assim as gquantidades de amoniaco empregues sdo consideravelmente
reduzidas e a poluigdo do ambiente é minimizada.

Consequentemente, o presente invento proporciona, por outro
lado, um aparelho para o tratamento retardador de chama de um
tecido celuldsico submetendo o tecido & acgdo de um gés incluindo
amoniaco, no gqgual o referido aparelho compreende uma cdmara, uma
entrada e uma saida da referida cédmara para o referido tecido,
pelo menos uma conduta situada na referida cémara e tendo pelo
menos um orificio que (ou a totalidade do qual) se prolonga a

toda a largura do tecido, meios para pdr o tecido a passar em

" contacto com a referida conduta e sobre o referido orificio,

meios para medir a taxa de amoniaco alimentado & cémara, meios de
reciclagem adaptados para remover pelo menos algum do referido
gds da referida cédmara e o reenviar a ela, meios para analisar o
teor em amoniaco do gids e meios para medir a temperatura dentro
da cémara.

Num segundo aspecto, o presente invento também proporciona
um processo para o tratamento retardador de chama de um tecido
celulésico em que se faz a impregnagdo do tecido com uma solugédo
aquosa de uma composicdo de tetragquis(hidroxi-organo)fosfénio
(THP), secando pelo menos parcialmente o tecido impregnado e tra-
tando~o depois com um gas que inclui amoniaco, no referido
aparelho e retirando o tecido tratado do aparelho, sendo removido
pelo menos algum do referido gds do aparelho e reciclado em
seguida para ele durante o referido processo.

0 presente invento também proporciona um tecido que foi
tratado no aparelho e um tecido que foi tornado retardador de
chama de acordo com o processo, ambos descritos acima.

As caracteristicas essenciais do processo sdo que a taxa de

alimentacdo de amoniaco é controlada precisamente em relagédo a
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guantidade de tecido a ser processado e que a camara*of cura

previamente cheia com amoniaco para garantir uma reserva de
amoniaco que permita quaisquer pequenas variagdes no consumo de
amoniaco relativamente & entrada de amoniaco. Sob estas
condicgdes, a temperatura na cédmara aumenta gradualmente e a
concentracdo de amoniaco na cémara diminui gradualmente até que
ambos atinjam uma condigcdo de estado estacionario. Quando este
estado estaciondrio é atingido, o consumo de amoniaco ¢
compensado com a entrada de amoniaco, o que foi ajustado para
assegurar a completa polimerizagdo do composto THP com um minimo

de transporte de amoniaco que ndo reagiu.

Ndo é essencial controlar a concentragdo precisa de amoniaco
ou a temperatura da cdmara na condigcdo de estado estacionédrio.
Partindo sempre de uma temperatura mais baixa e de uma
concentracgdo mais alta de amoniaco, nés asseguramos que no estado
estaciondrio, i.e. até ser atingido um equilibrio nés asseguramos
gue a cura é completa embora isto signifique que ha um ligeiro
transporte de amoniaco em excesso.

Cada um dos pontos de saida e entrada para o tecido é de
preferéncia selado, de uma forma substancialmente estanque ao
gds, por meio de juntas ou abas flexiveis (p. ex. borracha). Na
cidmara hd pelo menos uma conduta para encaminhar o amoniaco
gasoso para dentro da cémara, tendo a conduta pelo menos um
orificio ou perfuragdo através da qual o amoniaco passa para a
atmosfera da cémara, através do tecido que se move sobre o
orificio ou perfuracdo. Cada perfuragcdo pode ser de forma redon-
da, quadrada, rectangular ou eliptica, e pode estar, por exemplo,
na forma de uma série de fendas ou de uma fenda tUnica. De pre-
feréncia os orificios prolongam-se substancialmente ao longo de
toda a largura do tecido, o que permite que substancialmente todo
o amoniaco passe através do tecido.

De modo a se processarem tecidos de diferentes larguras é
assim preferivel ter placas ou coberturas adequadas para fechar
as porcdes dos orificios ndo tapadas pelos tecidos mais
estreitos. A cédmara pode conter de uma a quatro condutas, cada
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uma com um ou mais orificios emitindo amoniaco através do tecido.
De preferéncia, proporcionam-se meios para manter o dngulo de
contacto entre o tecido e o orificio a menos de 60°. Apesar de a
conduta ou as condutas poderem estar localizadas em qualquer
parte na cémara, elas estdo, preferivelmente numa localizagéo tal
que o amoniaco seja forgado através do tecido pouco tempo depois
do tecido entrar na cadmara. Para além do tratamento do tecido com
amoniaco forgado através do tecido nas condutas, o tecido passa
também de preferéncia através da atmosfera de amoniaco gasoso e
vapor de &gua gue estard presente na cédmara. A cémara esta de
preferéncia equipada com uma pluralidade de rolos, que podem ser
motorizados ou doidos, de modo que o tecido pode passar numa
configuracdo de serpentina sobre os rolos. Apés a passagen
através da atmosfera na cémara, o tecido curado deixa a céamara
pelo ponto de saida.

O tecido ao entrar na cédmara contém geralmente alguma humi-
dade e a reacgdo de cura também produz agua como sub-produto; es-
ta 4gua, juntamente com a que entra no tecido, volatiliza-se na
cdmara como vapor, por causa do calor da reacgdo de cura. A
concentracdo de vapor na cidmara é de preferéncia mantida ao
minimo, e isto pode ser conseguido permitindo a condensagédo do
vapor nas paredes internas da cémara, associada de preferéncia
com meios para evitar que a agua condensada pingue sobre o
tecido. Estes meios podem compreender um tecto inclinado na
cidmara, juntamente com meios para recolher a dgua condensada no
fundo da camara sem contacto com o tecido, tal como um canal ou
dreno em circunferéncia. A &gua condensada pode ser retida dentro
da camara mas é preferivel remové-la continuamente da cémara. Os
gases na cémara, compreendendo amoniaco e vapor, podem ser
retirados da camara por meio de um tubo exaustor e em seguida
devolvidos & cAmara numa posigdo afastada do tubo exaustor, de
preferéncia na porgdo mais baixa da c@mara. O retorno pode ser
por meio de uma conduta perfurada sobre a qual passa o tecido,
mas de preferéncia por meio de um tubo perfurado emitindo os
gases para a atmosfera da cémara. Vantajosamente o tubo exaustor
estd localizado na camara perto de uma ou mais das condutas com

orificios através dos quais o amoniaco fresco é forgado através
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do tecido, porque esta é a localizagdo da emissdo mdxima de calor

e vapor.

A conduta de amoniaco e o tubo exaustor estdo de preferéncia
ambos localizados na parte superior da cémara, enquanto que o tu-
bo de retorno estd de preferéncia localizado na parte inferior da
camara. Em alternativa, a conduta de amoniaco ou o tubo exaustor
podem estar localizados na parte inferior da cémara. A exaustédo e
o retorno dos gases podem estar associados com meios de
condensacdo da &gua na cémara, mas além disso (ou em alternativa)
os gases de exaustdo podem ser passados através de umn
refrigerante para reduzir o seu teor em dgua antes do retorno do
gis a céamara. O gas dque retorna & cémara pode estar
aproximadamente a mesma temperatura a que a deixa pelo tubo
exaustor mas é, preferivelmente, mais frio. Quando os gases sao
arrefecidos externamente, a cémara pode ser equipada com uma
manga aquecida para reduzir a condensacdo na cémara. Uma manga de
arrefecimento também pode ser usada para aumentar a condensagéo
nas paredes da cémara, para reduzir ou eliminar a necessidade de
meios de condensacdo externos. Contudo, o exaustor de reciclagem
e a linha de retorno para o amoniaco deverdo estar ainda
presentes para tornar mais uniforme a concentragdo de amoniaco
dentro da cadmara. O aparelho do presente invento também contém
meios de amostragem da atmosfera dentro da cédmara, com o fim de
poderem ser feitos os ajustamentos necessdrios a taxa de
alimentacdo do amoniaco, para assegurar que é mantida uma

concentracdo estaciondria de amoniaco.

A camara é montada de preferéncia numa base que define um
compartimento inferior, com o qual os pontos de entrada e saida
do tecido na cédmara estdo em contacto substancialmente estanque
ao gas. Este compartimento inferior estd, também, provido com
pontos de entrada e de saida do tecido, juntamente com uma
abertura de saida do compartimento, que de preferéncia estd sob
pressdo reduzida de um ventilador de sucgao externo.

Para utilizar o aparelho o tecido celulésico é primeiro im-
pregnado com uma composigdo de tetraquis(hidroxi-organo)fosfénio.
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O tecido celuldsico é de preferéncia substancialmente todo
celuldésico mas pode compreende fibras de celulose e outras fibras
co-misturaveis ou co-fidveis com elas. As fibras ndo-celulésicas
sdo de preferéncia fibras de poliamida ou de poliéster mas também
podem ser acrilicas (especialmente fibras modacrilicas). As
fibras de poliamida podem ser alifédticas, tais como copolimeros
de alquilenodiaminas e &cidos alquilenodicarboxilicos (p. ex.
nylon 66) ou polilactamas (tais como nylon 6) ou podem ser
aromdticas, tais como aramida, baseada em acidos aromdticos

dicarboxilicos e fenilenodiaminas.

0 tecido pode conter pelo menos 30% de fibras celulésicas e
até 70% de fibras co-misturédveis (p. ex. 10-70% e especialmente
25-60% de fibras co-misturdveis), tais como fibras de poliamida.
Tecidos mistos particularmente importantes s&o agueles que contém
fibras celuldsicas e fibras poliéster. Os tecidos mistos contém
adequadamente até 70% (p. ex. até 60%) de fibras de poliéster e
de 30%, p. ex. acima de 40%, de fibras celuldsicas (p. ex. 1-70%
ou 1-60%, tais como 15-60%, particularmente 22-38% ou 38-60% de
fibras poliéster e 30-99% ou 40-99% tal como 40-85%, par-
ticularmente 62-78% ou 40-62% de fibras celulédsicas). Preferem-se
os tecidos mistos compreendendo 40-78% de fibras celuldsicas e
22-60% de fibras de poliéster ou 30-62% de fibras celulédsicas e
38-70% de fibras de poliéster. As fibras celuldsicas séo de
preferéncia algoddo natural, mas podem ser rami, linho ou fibras
regeneradas p. ex. viscose ou fibras de cupraménio. O poliéster
pode ser um produto de condensagdo contendo unidades estruturais
de um alcool alifdtico (p. ex. um &lcool di-hidrico tal como
etilenoglicol) e um 4cido dicarboxilico aromdtico (p. ex. acido
tereftéalico).

0 tecido pode ser ndo tecido mas de preferéncia é tecido.
As fibras celuldsicas e outras podem ser uma mistura intima ou
nido intima, mas as fibras estdo de preferéncia na forma de uma
mistura de fibras celuldsicas e de outras fibras (p. ex. fibras
de poliéster), como numa mistura co-fiada de fibras do tipo
algoddao poliéster. Alternativamente, as fibras podem estar na

forma de fios com nicleos, com um nicleo de, p. ex., poliéster
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revestido por fibras de algoddo. Num tecido, as fiPras Ua
urdidura e da trama sfo de preferéncia iguais, mas podem ser
diferentes p. ex., uma pode ser de fibras de algoddo e a outra de
fibras de algoddo/poliéster. Assim nesta especificagdo o termo
"pistura” também inclui unides e unido/misturas tal como fibras
com niicleo revestido. O tecido é de preferéncia um com um peso de
100-1000 g/m2 p. ex. 150-400 g/mz, tal como tecido de algodéo
poliéster para camisas, lengois e cortinas.

No composto de tetraquis(hidroxi-organo)fosfénio, cada
grupo hidroxi-organo é de preferéncia um grupo alfa-hidroxi-orga-
no tendo de 1 a 9 atomos de carbono, especialmente um de fdérmula
HOC(RR2)- onde cada Rl e R? (que podem ser iguais ou diferentes)
representa hidrogénio ou um grupo alquilo tendo de 1 a 4 atomos
de carbono, p. ex. metilo ou etilo. De preferéncia Rl ¢
hidrogénio e especialmente ambos Rl e R? sio hidrogénio, como nos

compostos tetraguis(hidroximetil)fosfdénio.

A utilizacdo de compostos de tetraquis(hidroxi-organo)fos-
fénio em geral serd seguidamente ilustrada em relagdo aos
compostos tetraquis(hidroximetil)fosfénio (THP), mas podem ser
usadas quantidades molares correspondentes de outros compostos de
tetraquis(hidroxi-organo)fosfénio.

A composicdo THP é de preferéncia um sal de THP misturado
com um composto que contém azoto condensavel com ele, tal como
melamina, melamina metiolada ou ureia, ou um composto preconden-
sado do referido sal de THP e do referido composto contendo, ou
um sal de THP ou pelo menos um sal de THP parcialmente
neutralizado, p. ex. hidréxido de THP, com ou sem o referido
composto contendo azoto.

A composigdo THP é de preferéncia um precondensado de um sal
THP (p. ex. cloreto de THP ou sulfato de THP e ureia, numa
relacdo molar de ureia para THP de 0,05 a 0,8:1, p. ex. 0,05 a
0,6:1, tal como 0,05 a 0,35:1 ou 0,35 a 0,6:1, e estad em solugéo
aquosa, usualmente com um pH de 4 a 6,5 p. ex. 4 a 5.
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A concentracdo do composto organofosforoso na solucgao aquosa‘
de impregnagdo pode ser de 5 a 50% (expressa em peso COmWO ido
THP'), p. ex. 15 a 35%, especialmente 15 a 25%. Se se desejar, a
solucdo pode conter um agente molhante, p. ex. um agente molhante

anidénico ou nédo idnico.

0 tecido é impregnado com a solugdo THP e o tecido himido é
espremido, até uma retencgdo ("wet-pick up") de 30 a 130%, p. ex.
60 a 100% (baseado no peso original do tecido). O tecido apéds
impregnagdo tem usualmente uma retencido de organofosforoso de
menos do que 40% p. ex. 10 a 40% tal como 10 a 30% (p. ex. 15 a
30% e especialmente 15 a 25% como isdo THP'), baseado no peso
original do tecido.

0 tecido impregnado é entdo seco p. ex. até um teor em
humidade de 0 a 20% p. ex. 5 a 15%, tal como cerca de 10%, sendo
a percentagem calculada a partir do aumento de peso do tecido e
do peso de produtos quimicos impregnados. A secagenm pode ser fei-
ta numa ramola ("stenter oven")" ou sobre vasos aquecidos p. ex.
vasos com vapor e pode compreender aquecimento de 80 a 120°C du-
rante 10 minutos a 1 minuto.

O tecido seco entra entdo no aparelho do presente invento
onde é curado com amoniaco. De preferéncia, o tecido passa
através do ponto de entrada de tecido do compartimento inferior,
depois através do compartimento inferior e entra finalmente na
camara através do ponto de entrada na cédmara. O tecido € depois
passado sobre os orificios e o amoniaco é forgado através dele.

A seguir o tecido passa através da atmosfera de vapor de
dgua/amoniaco na cémara, antes de sair pelo ponto de saida do te-
cido da camara, e (se presente) através do compartimento inferior
e do ponto de saida do tecido do compartimento inferior.

Quando a operacdo comega, a camara € cheia com amoniaco que
desloca o ar através dos pontos de saida e de entrada do tecido e
também através de aberturas adicionais na base da cémara que
podem ser proporcionadas com esta finalidade, até que a
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concentragdo de amoniaco seja pelo menos 40% em volume (conforme

determinado por meio de um amostrador e analisador). A
concentracdo inicial de amoniaco é de preferéncia ajustada num
nivel alto (70% a 90%), com o fim de assegurar uma reserva de
amoniaco que é utilizada para compensar o gasto mais elevado de
amoniaco durante o periodo de aquecimento inicial.

O tecido é entdo passado através da cédmara, usando um caudal
de alimentagéo de amoniaco calculado para fornecer amoniaco sufi-
ciente para assegurar a reacgdo guimica maxima mais uma pequena
margem para permitir a perda de amoniaco que ndo reage. A relagao
molar entre a entrada de amoniaco e de fésforo na composigdo THP
no tecido é pelo menos 1,2:1 e de preferéncia entre 1,7:1 e 2,2:1
(quando a composigdo THP é um condensado de sal de THP e de
composto gue contém azoto tal como ureia) ou pelo menos 1,7:1 e
de preferéncia entre 2,2:1 e 2,7:1 (quando a composigdo THP é um
sal de THP por si préprio ou um seu derivado parcialmente
neutralizado).

Durante a fase inicial da cura, a utilizacdo de amoniaco ex-
cede ligeiramente a caudal de alimentagdo de amoniaco e o tecido
curado remove da cémara um excesso de amoniaco que ndo reagiu. A
concentracdo de amoniaco, na cémara, baixa durante esta fase ini-
cial, desde que o tempo de exposigdo e a concentracdo permanegam
suficientemente altas, isto ndo reduz a retengdo de amoniaco pelo
tecido. Calor e vapor sao produzidos na reacgdo e a temperatura
dentro da cdmara sobe. A retencgédo de amoniaco pelo tecido baixa &
medida que a temperatura sobe e a cémara atinge eventualmente uma
condicdo de estado estacionério.

Sob condigdes de estado estaciondrio, a concentragdo de
amoniaco e a temperatura da cémara permanecerdo substancialmente
constantes e a utilizagdo de amoniaco compensard o caudal de
alimentacdo de amoniaco. O caudal de alimentagdo de amoniaco
seleccionado determina a utilizagdo de amoniaco, dque é
independente da concentragdo do amoniaco.

A cémara de cura contém usualmente 1 a 20 m (p. ex. 10 a 20
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m) de tecido movendo-se a uma velocidade de 5 a 100 m/min. (p.
ex. 30 a 100 m/min e especialmente 50 a 80 m/min.). A cémara de
cura contém tecido suficiente para dar um tempo de exposigdo de
pelo menos 4 segundos e de preferéncia 10 segundos a velocidade
do tecido necessdria. O volume da cémara de cura serd pelo menos
1,5 vezes o volume maximo de amoniaco a ser introduzido por
minuto. O amoniaco gasoso fresco de preferéncia ndo é diluido mas
pode ser diluido com até 30% em volume de ar ou vapor. O amoniaco
gasoso que sal da conduta para dentro da cédmara pode estar de 10
a 120°C mas é preferivel a uma temperatura inferior a 100°C, p.
ex. 10 a 30°C.

Apés o tecido curado ter deixado o aparelho de cura, o teci-
do é de preferéncia tratado com um agente oxidante para converter
pelo menos algum do fésforo trivalente na composigdo THP em
fésforo pentavalente na resina curada, seguida de preferéncia pe-
la neutralizacdo com uma solugdo aquosa de uma base e pela lava-
gem com &gua. O agente de oxidagdo é de preferéncia um perédxido,
tal como solucgdo aguosa de perdxido de hidrogénio. Alternativa-
mente, a oxidagdo pode ser efectuada com um gas contendo oxigénio
molecular (de preferéncia ar) e particularmente pelo gas puxado
ou soprado através do tecido. Assim, o tecido pode ser passado
sobre uma ranhura ou tubo perfurado de vAcuo, através do qual o

gas oxidante é soprado ou sugado.

Uma concretizagio preferida de um aparelho de acordo com o
presente invento seréd ilustrada, meramente a titulo de exemplo,
na descricdo seguinte e com referéncia ao desenho que a acompa-
nha. No desenho, mostra-se esquematicamente uma secg¢do vertical
através do aparelho.

O aparelho tem uma cémara superior 1 e um compartimento in-
ferior 2. Dentro da cdmara 1 estd um tubo para gas 3 tendo
perfuracdes (ndo mostradas) e rolos, exemplificados em 4. A
cdmara 1 tem um tecto inclinado 5, no vértice do qgual esta um
tubo exaustor 6 que vai da cédmara 1 por um condensador (nao
indicado) e uma ventoinha exaustor 7 através da linha de retorno

de gids 8 que volta de novo para a cémara. A cémara 1 tem uma chdo
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em forma de prato 9 com um canal anelar 10 ou em forma de
circunferéncia contra a parede 11 da cémara 1. Em qualquer dos
lados do chdo 9 estdo as ranhuras de entrada do tecido 12 e de
saida 13, substancialmente seladas com abas de borracha 14. O
ponto de amostragem de amoniaco 15 estd localizado na parte
superior da céamara 1.

Na parede 11 do compartimento inferior 2 ha uma fenda para
entrada do tecido 16 e uma fenda para saida do tecido 17, e perto
da fenda de entrada 16 uma fenda para saida do gés 18 conduzindo
a uma ventoinha exaustora 19. O compartimento 2 também contém
rolos 4.

A cAmara 1 também tem de preferéncia um ou mais painéis
resseldveis (ndo indicados) que podem ser removidos para permitir
acesso ao tubo de gids e rolos. Alternativamente, a cémara pode
ser feita em duas partes, uma das quais pode ser removida para
permitir acesso.

Quando em utilizag¢do o tecido impregnado entra no aparelho
através da fenda 16, compartimento 2, fenda de entrada 12 e de 14
para dentro da cémara 1. O tecido passa sobre o tubo de gis 3 e
através das suas perfuragdes, o amoniaco sai através do tecido. O
tecido passa entdo sobre os rolos 4 através da atmosfera de
amoniaco e vapor e depois sai da cémara 1 pela fenda de saida 13
compartimento 2 e fenda de saida 17. O vapor de amoniaco é, se
for desejado, sugado por uma ventoinha 7 para fora da cémara 1
através do tubo exaustor 6 e se for desejado a dgua é condensada
por um condensador (ndo indicado) antes do gads retornar pela 1li-
nha 8 e ser emitido para dentro da cémara 1; qualquer condensado
sai por uma linha de condensados (ndo indicada).

0 vapor condensa nas paredes 11 e é recolhido num canal 10
do qual é periodicamente drenado (por meios ndo indicados).
Qualquer excesso de amoniaco, juntamente com o ar arrastado e o
vapor de Agua residual, sai da cémara 1 através da entrada do
tecido e ranhuras de saida 12 e 13 e, com qualquer ar e amoniaco
arrastados do tecido que sai, sdo sugados para fora do
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compartimento 2 através da fenda 18.

0 processo do presente invento é ilustrado por meio dos se-
guintes Exemplos:

Exemplo 1

Um pré-condensado de cloreto de tetraquis(hidroximetil)-
fosfénio (THPC) e ureia foi preparado, tendo uma razdo molar de
ureia para THPC de 0,5:1,0. O pré-condensado foi diluido com &gua
para dar uma solugdo contendo o equivalente de 25% de ido THPY.
Um brim de algoddo branco, branqueado, pesando 280 g/mz, foi
embebido através desta solugdo para dar aproximadamente 80% de
retencdo de &gua. O tecido foi seco durante 1 minuto a 100°C. Foi
entdo curado numa versdo reduzida do aparelho contendo 1,2 metros
de tecido com 0,45 m de largura, utilizando um caudal de entrada
de amoniaco de 1,7:1 de amoniaco para fésforo e um tempo de
exposicdo de 14,4 segundos. A concentragdo de amoniaco no apare-
lho foi ajustada para diferentes niveis antes da cura comegar. O
tecido curado foi lavado num lavador de vaivém numa solugdo fria
de 55 g/1 de perdéxido de hidrogénio, depois em solugdo de 2 g/1
de carbonato de sédio a 60°C e finalmente em agua fria antes de
secar.

Sao retiradas amostras apés cura e apds secagem final e ana-
lisadas quanto ao teor em fésforo e azoto. Os resultados séo

apresentados no Tabela 1 (abaixo).

IABETA 1
Concentracao de
amoniaco % . Aumento N/P na cura % P eficiéncia
40 1,66 91,7
50 1,64 92,3
55 1,64 91,4
65 1,69 92,3

75 1,67 91,7
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Exemplo 2

Trataram-se comprimentos de 5 metros de tecido brim
conforme descrito no Exemplo 1 mas usando em vez de um banho con-
tendo o equivalente de 22,5% de ido THP, um tempo de exposigéo
de 24 segundos, e uma concentragdo inicial de amoniaco de 80%. O
caudal de entrada de amoniaco foi 1,7 para 1 ou 2,2 para 1 de
amoniaco para fésforo. Com uma relagdo de entrada de 1,7:1, a
concentracdo de amoniaco baixa para 69%, mas com uma entrada na
relacdo de 2,2:1) a concentragdo de amoniaco permanece constante
em 80%. As amostras foram tomadas a partir dos dois extremos de
cada tecido e os resultados sdo apresentados na Tabela 2

(abaixo).
TABELA 2
Relacao Aumento N/P
amoniaco /P Conc. amoniaco na cura % P eficiéncia
1,7 Inicio 80 1,85 93,6
1,7 Fim 6900 1,84 89,9
2,2 Inicio 806@ 1,85 91,9
2,2 Fim 80 1,83 93
Exemplo 3

Un pré-condensado conforme descrito no Exemplo 1 foi diluido
para um teor em iéo THPY de 27,7 %. Embeberam-se 1000 metros de
brim de algoddo tingido, pesando 266 g/m2 e 1,52 metros de
largura através desta solugdo para dar uma retencdo de 70,3%. O
tecido foi seco numa ramola de quatro baias até cerca de 13% de
humidade. Foi entdo curado num aparelho de cura (retendo 13 me-
tros de tecido). Inicialmente a concentragdo de amoniaco foi 76%,
a velocidade foi ajustada em 32 metros/minuto e o caudal de
amoniaco a 2,2 NH3/P. Durante esta fase a temperatura elevou-se
para 60°C e a concentragédo de amoniaco baixou para 67% antes de
subir para 69%.

A velocidade de processamento foi entdo aumentada para 39
metros/min. e o caudal relativo de amoniaco reduzido para 1,8
NH;/P. A temperatura continuou a subir até 77°C e a concentragao
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de amoniaco baixou primeiro para 68% e depois subiu para 83%.

O tecido foi entdo lavado com peréxido de hidrogénio,
carbonato de sédio anidro e &gua numa linha continua de lavagen e

secCa.

Retiraram-se 13 amostras a intervalos regulares durante toda
a operacdo. Todas as amostras reunem os requisitos do BS 6249
Classe B, antes e depois de 50 lavagens a 93°C, conforme
especificado em DIN 53920 cldusula 4.1. O teor médio em fésforo
das amostras tratadas foi 2,92%, com um coeficiente de variagéo
somente de 5,3%.

Exemplo 4

T;ataram—se 1 000 metros de tecido brim conforme descrito no
Exemplo 1, mas com um banho que contém 27,0% de iéo THPT e uma
retencdo de 74,2%. A cura comegou com uma concentragao de
amoniaco de 68% e com uma velocidade de 40 metros/min. e um
caudal de amoniaco de 1,8 NH,/P. A temperatura subiu para 73°C e
a concentragdo de amoniaco baixou para 36% antes de voltar a
subir para 53%.

Retiraram-se 17 amostras durante toda a operacg¢do. Todas as
amostras retinem os requisitos do BS 6249 Classe B antes e depois
de 50 lavagens a 93°C, conforme especificado em DIN 53920
clausula 4.1. O teor médio em fésforo das amostras tratadas foi
2,67% com um coeficiente de variagdo somente de 3,3%.

Exemplo 5

Trataram-se 500 metros de pano de algoddo para lengois,
branco, pesando 178 g/m2 e com 1,52 metros de largura conforme
descrito no Exemplo 4 mas com uma retengdo de 92,9%. A cura foi
conduzida imediatamente apés o processo do Exemplo 4, de modo que
as condicdes de partida eram concentragdo de amoniaco 53%,
temperatura 73°C, velocidade de 40 metros/minuto e um caudal de
amoniaco de 2,16 NH,;/P. A temperatura permanece constante em
73-74°C mas a concentracdo de amoniaco sobe para 82%.
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Retiraram-se 10 amostras durante toda a operagdo. Todas as
amostras reunem os requisitos do BS 6249 Classe B, antes e depois
de 50 lavagens a 93°C, conforme especificado em DIN 53920
cldusula 4.1. O teor médio em fésforo das amostras tratadas era

2,83% com um coeficiente de variagdo de somente 2,5%.

Exemplo 6

Trataram-se 1 000 metros de tecido brim conforme descrito no
Exemplo 4 mas com arrefecimento dos gases recirculados. O banho
continha 26,2% de iso THPT e a retengdo era de 84%. A
concentracdo inicial de amoniaco era 82%, a velocidade de cura
era 48 metros/minuto e o caudal de amoniaco era 1,7 NH;/P. A tem-

peratura sobe para 67°C e a concentracao de amoniaco desce para
52% antes de subir para 55%.

Retiraram-se 8 amostras ao longo desta operagdo. Todas as
amostras reunem os requisitos de BS 6249 Classe B, antes e depois
de 50 lavagens a 93°C, como especificado em DIN 53920 clausula
4.1. O teor médio em fésforo das amostras tratadas foi 2,85% com
um coeficiente de variacdo de somente 4,7%.

Exemplo 7

Trataram-se 3 500 metros de pano de algoddo para lengois
estreito pesando 178 g/m2 e 0,96 metros de largura conforme
descrito no Exemplo 6 mas com um banho contendo 30,2% de ido THPT
e uma retencdo de 68%. A concentragdo inicial de amoniaco era
78%, a velocidade de cura era 52 metros/min. e o caudal de
amoniaco foi 2,1 NH3/P. A temperatura sobe para 58°C e a
concentracdo de amoniaco desce para 37% antes de subir para 43%.

Retiraram-se 11 amostras ao longo desta operagdo. Todas as
amostras reunem os requisitos de BS 6249 Classe B, antes e depois
de 50 lavagens a 74°C, conforme especificado em BS 5651:1989
cldusula 6.5.3. As amostras lavadas foram também registadas como
nio inflamdveis quando testadas por BS 7175 Secgao 3:
inflamabilidade das colchas individuais quando usadas fontes de
ignicdo 0,1 e 5. O teor médio em fésforo das amostras tratadas
era 2,79% com um coeficiente de variagdo de 9,2%.
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Exemplo 8
Trataram-se 9 000 metros de pano de algoddo para lengois

estreito conforme descrito no Exemplo 7, mas com um banho
contendo 21,7% de ido THPT e uma retencdo de 81%.

A cura foi efectuada em trés lotes com uma velocidade de
cura de 53 metros/min. e um caudal de amoniaco de 2,1 NH3/P. Para
todos os trés lotes a temperatura subiu para um valor de
equilibrio de 58 a 60°C e a concentracdo de amoniaco desceu para
dentro da zona de 45 a 50%.

Retiraram-se 13 amostras ao longo da operagdo. Todas as
amostras reunem os requisitos do BS 6249 Classe B, antes e depois
de 3 lavagens a 74°C, conforme especificado em BS 5651:1989
cldusula 6.5.3. O teor médio em fésforo das amostras tratadas foi
2,54% com um coeficiente de variagdo de somente 3,8%.
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REIVINDICACOES

1 - Aparelho para o tratamento retardador de chama de um te~-
cido celulésico por sujeigdo do tecido & acgdo de um gds incluin-
do amoniaco caracterizado por compreender uma cdmara (1), um pon-
to de entrada (12) e um de saida (13) para o tecido entrar e sair-
da camara (1), pelo menos uma conduta (3) localizada dentro da
cimara (1) e possuindo pelo menos um orificio o qual (ou a tota-
lidade do qual) se prolonga a toda a largura do referido tecido,
meios para movimentar o tecido em contacto com a conduta (3) e
por cima do orificio; por possuir meios de reciclagem (6, 7, 8)
para remover pelo menos algum do referido gas da referida cémara
(1), meios de amostragem (15) para analisar o teor do géds em
amoniaco, meios para medir a taxa de amoniaco alimentado a camara

(1) e meios para medir a temperatura dentro da céamara (1).

2 - Aparelho de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado
por cada ponto de entrada (12) e de saida (13) estar vedado de
modo substancialmente estanque aos gases, p.e. por meio de juntas

flexiveis ou abas flexiveis.

3 - Aparelho de acordo com a reivindicagao 1 ou 2, caracte-
rizado por se proporcionarem meios para fechar qualquer porgao do
referido orificio que ndo esteja coberta pelo referido tecido.

4 - Aparelho de acordo com a reivindicagdo 1, 2 ou 3, carac-
terizado por se proporcionarem meios para manter o &ngulo de con-
tacto, entre o tecido e o orificio, inferior a 60 graus.

5 - Aparelho de acordo com qualquer das reivindicacgdes 1 a
4, caracterizado por possuir uma pluralidade de rolos (4) dentro
da camara (1), pelo que o tecido pode passar sobre os rolos (4)
em modo de serpentina.

6 - Aparelho de acordo com qualquer das reivindicagbes an-
teriores, caracterizado por a camara (1) estar munida de um tecto
inclinado (5), para evitar que o liquido condensado pingue para
cima do tecido e com um canal circunferencial (10) para recolher
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o liquido condensado.

7 - Aparelho de acordo com qualquer das reivindicagbes an-
teriores, caracterizado por a cémara (1) estar montada sobre um
elemento de base (2), que forma um compartimento inferior em
relacdo a clmara (1) e que estd em contacto relativamente estan-
gue com a camara (1).

8 - Processo para tratamento retardador de chama de um te-
cido celuldésico caracterizado por compreender:

(1) impregnar o tecido com uma solugdo aguosa de uma
composicdo de tetraguis(hidroxi-organo)fosfénio (THP) e se secar
pelo menos parcialmente o tecido impregnado;

(ii) tratar o tecido impregnado com um gds incluindo amo-
niaco no aparelho de acordo com qualquer uma das reivindicagodes 1
a7;

(iii) remover o tecido tratado do aparelho, juntamente com
pelo menos algum gds contendo amoniaco, géas que é depois

reconduzido ao aparelho no decurso do processo.

9 - Processo de acordo com a reivindicagdo 8, caracterizado
por o tecido consistir essencialmente em fibras celuldsicas, p.e.
fibras de algoddo natural, rami, linho ou fibras regeneradas.

10 - Processo de acordo com a reivindicagdo 8 ou 9, caracte-
rizado por o tecido compreender fibras celuldsicas e outras fi-
bras co-misturaveis ou co-fidveis com as mesmas por exemplo fi-
bras de poliéster (tais como copolimeros de alquilenodiaminas e
de &cidos alquileno-dicarboxilicos), fibras de poliamida, fibras
de polilactama ou fibras de aramida.

11 - Processo de acordo com a reivindicagdo 10, caracteriza-
do por o tecido compreender até 30% em peso de fibras celuldsicas
e até 70% em peso de fibras de poliéster.

12 - Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
8 a 11, caracterizado por o tecido ser um tecido tecido ou um te-
cido compreendendo fios com nicleo.
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13 - Processo de acordo com qualqguer das reivindicagdo 8 a
12, caracterizado por a composigdo de tetraquis(hidroxi-organo)-
-fosfénio (THP) conter um grupo hidroxiorgano de fdérmula geral
HOC(Rle)- , onde Rl e R? (que podem ser iguais ou diferentes)
sdo cada um seleccionados de entre hidrogénio e grupos alquilo
possuindo de 1 a 4 &tomos de carbono (p.e. metilo ou etilo).

14 - Processo de acordo com a reivindicagdo 13, caracteriza-
do por a composigéo ser um sal de THP (tal como um cloreto ou um
sulfato), uma mistura de um sal de THP e de um composto contendo
azoto (tal como ureia, melamina ou uma melamina metilolada) ou um

pré-condensado de sal de THP e de um composto contendo azoto.

15 - Processo de acordo com qualquer das reivindicagbes 8 a
14, caracterizado por a concentragdo da composigdo de THP na
solucdo de impregnacdo estar na gama de 5% a 50% (especialmente
15% a 25%) em peso de ido THPY.

16 - Processo de acordo com qualquer das reivindicagbes 8 a
15, caracterizado por a concentragdo inicial de amoniaco no gas

dentro da cédmara estar na gama de 70% a 90%.

17 - Processo de acordo com qualquer das reivindicagdes 8 a
16, caracterizado por a proporgdo de amoniaco para composigédo de
THP ser de pelo menos 1,2:1 (NH5:P), por exemplo 1,7 a 2,2:1
(NH5:P), quando a composicdo de THP é uma mistura ou um pré-
-condensado de acordo com a reivindicacéo 14, e de 2,2 a 2,7:1
(NH3:P) quando a composicdo de THP é o sal de THP de acordo com a

reivindicacédo 14.

18 ~ Processo de acordo com qualquer das reivindicagbes 8 a
17, caracterizado por, apés ser removido do aparelho, o tecido
ser tratado com um agente oxidante, tal como uma solugdo aquosa
de perdxido de hidrogénio ou como um gds contendo oxigénio mole-
cular.

19 - Processo de acordo com a reivindicagdo 18, caracteriza-
do por, apés a oxidagdo, o tecido ser neutralizado com uma
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solugdo aquosa de uma base, tal como carbonato de sdédio.
20 - Processo de acordo com a reivindicagdo 19, caracteriza-
do por, apés a neutralizacdo, o tecido ser lavado com dgua e

Seco.

Lisboa, -2 WY 1991
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