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dpravy textilniho mate-
rialu obsahujiciho celulézova vlakna im=-
‘pregnaci tohoto materidlu vodnym roztokem
tetrakis/hydroxyorgano/fosfoniové slouéeni-
ny, ve Kkteré kaida hydroxyorgano-skupina
znamena alfa-hydroxyorgano-skupinu s 1 aZ
9 atomy uhliku nebo jejiho ve vodé rozpust-
ného kondenzatu s organickou slouceninou
obsahujici dusik, zvolenou ze skupiny zahr-
nujici melamin, methylovany melamin a moco-
vinu, nebo smési uvedené fosfoniové slouce-
niny a uvedené organické slouceniny obsahu-
jici dusik spoéiva v tom, Ze se impregnace
uvedenym roztokem o vymezené koncentraci
provadi ve dvou stupnich oddélenych vysuse-
nim impregnovaného materialu. Timto zpuiso-
bem se dosahne ve srovnani se zndmym stavem
techniky inkorporace véts$iho mnoZstvi orga-
nofosforového materidlu do impregnovaného
textilniho materidlu.
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Vyndlez se tykd zpusobu ohnivzdorné Upravy textilniho mate-
ridlu obsahujiciho celuldézova vlakna.

Prisady zpomalujici hofeni bavlnénych textilii obsahujici
tetrakis/hydroxymethyl/fosfoniové slouceniny nebo jejich predkon-
denzaty s mocovinou Jjsou popsdny Vv patentovych spisech US
2 983 623, a 4 068 026, 4 078 101, 4 145 463 a 4 494 951. Zpusoby
ohnivzdorné upravy textilii popsané v téchto patentovych spisech
spoéivaji v tom, Ze se textilie urcend pro ohnivzdornou ipravu
impregnuje vodnym roztokem stanovenych chemikdlii, potom se vysu-
8i a uvede do styku s amoniakem za Ucelem vytvrzenis fosforové
sloudeniny, které je po tomto vytvrzeni nerozpustné fixovana ve
zpracované textilii; nakonec se takto zpracovand textilie podrobi
oxidaci a vypirce, pricemZ se ziskd textilie, kterd si zachova
ohnivzdornou udpravu dokonce i po mnohondsobném vyprani.

JestliZe se tyto zpusoby pouziji pro ohnivzdornou upravu
souhrnu bavlnénych vldken, Jjako nap¥iklad souhrnu bavlnénych
a polyesterovych vldken, dochdzi se ke zjisténi, Ze se snizi stu-
peii uvedeného vytvrzeni, ktery je mirou nerozpustného fixovani
fosforové slouceniny ve zpracovavané textilii. Nyni bylo nové
zjisténo, jak zvysit uvedeny stupen vytvrzeni pfi pouZiti souhrnu
bavlinénych vldken, jako napriklad souhrnu bavlnénych a polyeste=
rovych vlaken.

Predmétem vyndlezu je 2zpusob ohnivzdorné upravy materidlu
obsahujiciho celuldézovda vldkna impregnaci uvedeného materidlu
vodnym roztokem tetrakis/hydroxyorgano/fosfoniové slouceniny, ve
které kazdd hydroxyorgano-skupina znamend alfa-hydroxyorgano-
-skupinu a 1 aZz 9 atomy uhliku, vyhodné skupinu obecného vzorce

HOC—/Rle/, ve které kazdd ze skupin R a RZ, které jsou totozZné
nebo odlisné, znamend atom vodiku nebo alkylovou skupinu a 1 az
4 atomy uhliku, nebo jejiho ve vodé rozpustného kondenzatu s or-
ganickou slouc¢eninou obsahujici dusik, 2zvolenou ze skupiny zahr-
nujici melamin, methylovany melamin a moc¢ovinu, nebo smési uvede-
né fosfoniové slouc¢eniny a uvedené organické slouc¢eniny obsahuji-
ci dusik, vysuSenim takto impregnovaného materidlu a vytvrzenim
amoniakem k ziskdni ohnivzdorné upraveného materidlu, jehoZ pod-
stata spo¢ivd v tom, Ze se materidl obsahujici vlakna, kterd jsou
smési celuldzovych vldken a Jjinych vldken, v prvnim impregnac¢nim
stupni - impregnuje vodnym roztokem obsahujicim 5 aZz 35 % hmot.
vyjadfeno jako koncentrace tetrakis / hydroxymethyl/fosfoniového

iontu, tetrakis/hydroxyorgano/fosfoniové slouceniny nebo jejiho

ve vodé rozpustného kondenzdtu s organickou slouc¢eninou obsahuji-
ci dusik nebo smési uvedené fosfoniové slouceniny a uvedené orga-
nické slouc¢eniny obsahujici dusik, k ziskdni impregnovaného mate-
ridlu s obsahem 5 aZz 20 % organofosforového materidlu, vyjad¥eno
jako mnoZstvi tetrakis / hydroxymethyl / fosfoniového iontu a
vztaZeno na puveodnl hmotnost materidlu urcéeného k ohnivzdorné
Upravé, potom se takto impregnovany materidl vysusi a vysusSeny
impregnovany materidl se vytvrdi amoniakem k ziskdni ohnivzdorné
predupraveného materidlu, potom se ohnivzdorné predupraveny mate-
ridl ve druhém stupni impregnace opétovné impregnuje vodnym roz-
tokem obsahujicim 5 azZ 35 %, vyjad¥eno jako mnoZstvi tetrakis /
hydroxymethyl/fosfoniového iontu,tetrakis/hydroxyorgano/fosfonio-
vé sloucCeniny nebo Jjejiho kondenzdtu s organickou slouc¢eninou

ot
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obsahujici dusik nebo smési uvedené fosfoniové slouéeniny a uve-
dené organické slouceniny obsahujici dusik, a takto reimpregnova-
ny materidl se vysu$i a vysuSeny reimpregnovany materiil se vy-

tvrdi amoniakem k ziskdni vytvrzeného materidlu. '

Vyhodné se materidl obsahujici celulézova a polyesterovd
vlidkna impregnuje vodnym roztokem tetrakis/hydroxyorgano/fosfoni-
ové slouceniny, zejména kondenzatu mocoviny a tetrakis/hydroxy-
organo/fosfoniové soli v molarnim poméru k tetrakis/hydroxymethyl
/fosfoniovému iontu 0,05 aZ 0,6 : 1. :

Vyhodné se materidl v prvnim impregnovaném stupni a ve dru-
hém impregna¢nim stupni zpracuje vodnymi roztoky, které obsahuji
10 aZz 22 % hmot., vyjadfeno jako mnoZstvi tetrakis/hydroxymethyl/
fosfoniového iontu, tetrakis / hydroxyorgano / fosfoniové sloude-
niny, Kk naneSeni 5 aZz 15 % hmot., vyjddfeno jako mnoiZstvi
tetrakis/hydroxymethyl/fosfoniového iontu, tetrakis/hydroxyorgano
/fosfoniové slouceniny do takto impregnovaného materidlu v kazdém
z obou impregnacnich stupriu.

Vyhodné se 30 aZ 70 % fosforu nanese v prvnim impregnaénim
stupni a 70 aZ 30 % fosforu se nanese ve druhém impregnaénim
stupni.

Vyhodné se ohnivzdorné predupraveny materidl z prvniho stup-
né pred reimpregnovdnim ve druhém impregnadnim stupni zpracuje
vodnym roztokem oxidacéniho &inidla.

VYhodﬁé se materidl po oxidaci a pfed druhym impregnaénim
stupném promyje vodnym médiem

Vyhodné se vytvrzeny materidl z druhého impregnaéniho stupné
zpracuje vodnym roztokem oxidac¢niho é&inidla.

Vyhodné se zpracovani oxidac¢nim éinidlem provadi pusobenim
vodnym roztokem peroxidu vodiku.

Vyhodné se vodnymi roztoky v prvnim impregnaénim stupni (a)
a ve druhém impregnac¢nim stupni (b) impregnuje material tvoreny
textilnim materidlem obsahujicim 40 aZ 70 % celuldézovych vlaken
a 22 aZ 60 % polyesterovych vlédken.

Vyhodné se vodnymi roztoky v prvnim impregnaénim stupni (a)
a ve druhém impregnac¢nim stupni (b) impregnuje materidl obsahuji-
ci 30 az 62 ¥ celuldzovych vldken a 38 aZ 70 % polyesterovych
vlaken.

V tetrakis (hydroxyorgano) fosfoniové slouéeniné kazda
hydroxyorgano-skupina s vylodou znamend alfa-hydroxyorgano-skupi-
nu 1l aZ 9 atomy uhliku, zejména skupinu obecného vzorce HOC

- (Rle), ve kterém kazdd ze skupin Rl a Rz, které jsou totozZné
nebo odlisSné, znamend atom vodiku nebo alkylovou skupinu s 1 a2
4 atomy uhliku, napriklad methylovou nebo ethylovou skupinu. Vy-

hodné R! znamena atom vodiku a obzv14asté vyhodné obé skupiny R
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a R2 znamenaji atom vodiku, jako Jje tomu v tetrakis (hydroxy-
methyl) - fosfoniovych sloucenindch. PouZiti jednotlivych tetra-
kis (hydroxyorgano) fosfoniovych sloudenin je rozvedeno v prikla-
dové casti s udanim odpov1dajlclch moldrnich mnozZstvi ostatnich

sloudenin pouZitych namisto tetrakis (hydroxymethyl)fosfoniové
slouceniny.

Neceluldzovymi vldkny jsou s vyhodou polyesterovd nebo poly-
amidovd vlékna, i kdyz mohou byt tato vldkna vyhodné tvorena
i akrylovymi a zejména modakrylovymi vldkny. Polyamid miZe byt
tvoren alifatickym polyamidem, jako v pripadé kopolymerd alkylen-
diamint a alkylendikarboxylovych kyselin (napriklad nylon 66) ne-
bo polylaktami (napf¥iklad nylon 6) nebo aromatickym polyamidem,
jako v pfipadé aramidi na bdzi aromatickych dikarboxylovych ky-
selin a fenylendiaminu.

Textilni materidl miZe obsahovat alespon 30 % celuldzovych
vldken a nejvyde 70 % kompatibilnich vléken, napriklad 10 aZ 70 %
a zejména 25 aZ 60 % kompatibilnich vldken, Jjakymi jsou poly-
amidova vlékna.

Neméné vyhodnym textilnim materidlem je material tvoreny
celulézovymi a polyesterovymi vldkny. Tento textilni materidl
obvykle obsahuje nejvyse 70 %, napriklad nejvyse 60 %, polyeste-
rovych vldken a od 30 %, napriklad od 40 %, vySe celuldzovych
vldken, napfiklad 1 aZ 70 ¥ nebo 1 aZ 60 %, zejména 5 az 55 %
nebo 15 aZ 60 % a obzvlasté 15 aZz 30 % nebo 22 aZ 38 % nebo 38 aZ
60 % polyesterovych vlidken a 30 aZ 99 % nebo 40 aZ 99 %, zejména
45 aZ 95 % nebo 40 aZ 85 % a obzvlasté 70 aZz 85 % nebo 62 aZ 78
% nebo 40 aZ 62 % celuldézovych vldken.

Vyhodnymi textilnimi materidly jsou materidly obsahujici 40
aZz 78 % celulézovych vlidken a 22 aZ 60 % polyesterovych vlédken
nebo 30 aZz 62 % celulézovych vldken a 38 aZ 70 % polyesterovych
vldken. Celulézovymi vldkny jsou vyhodné vldkna z prirodni bavl-
ny, i kdyZz miZe byt jako celuldézovych vlaken vyhodné pouZito
i ramiovych v1dken nebo regenerovanych vlaken, jakymi Jjsou na-
priklad viskosova nebo kupramoniova vléakna.

Polyester je obvykle tvoren kondenzac¢nim produktem obsahuji-
cim strukturni jednotky odvozené od alifatického alkoholu, jako
napfiklad dvojmocného alkoholu, zejména ethylenglykolu, a aroma-
tické dikarboxylové kyseliny, Jjako napriklad kyseliny tereftalo-
vé. _

Vldkna textilniho materidlu mohou mit formu tkané nebo ne-
tkané textilie, pricemZz vyhodné maji formu tkané textilie. Obecné
pojem "textilni materidl" zahrnuje i vSechny ostatni substréaty
obsahujici celuldézovd a jind vldkna. Tato celulézovd a jina viak-
na mohou tvorit kompaktni nebo nekompaktni souhrn, pricemzZz tato
vldkna maji vyhodné formu souhrnu celuldzovych vlidken a Jjinych-
vlaken, jako napriklad polyesterovych vlaken, Jjako Jje tomu
u smésné predené prize, tvorené napriklad bavlneno—polyesterovyml
staplovymi vlakny, i kdyZ mohou mit také formu opradané ptize
s jadrem tvorenym jinym vldknem, napriklad polyesterovym vlaknem,
opredenym bavlnénymi vlakny.
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Utkovd a osnovni vlakna textilie jsou vyhodné stejnd, ale
mohou byt i rozdilnd; jedny 2z nich mohou byt napriklad tvofeny
bavlinénymi vladkny a druhé z nich mohou byt tvor¥eny jinymi vlékny,
nap¥iklad polyester-bavlnénymi vlakny. Vyraz "souhrn" tedy zahr-
nuje i smésné tkaniny a tkaniny s opradanymi vlakny.

Textilnim materidlem je vyhodné textilie s hmotnosti 100 aZ

1 000 g/mz, napriklad 150 azZ 400 g/mz, jakou Jje nap¥iklad
bavlnéno-polyesterova kosilovina, prostéradlovina nebo zaclonovi-
na. '

Impregnac¢nim roztokem je vodny roztok tetrakis(hydroxyorga-
no)fosfoniové soli smiSené s organickou slouceninou obsahujici
dusik a kondenzovatelnou s uvedenou soli, jako napfiklad s mela-
minem, methylovanym melaminem nebo mocovinou nebo roztok predkon-
denzatu uvedené soli a organické slouceniny obsahujici dusik nebo
roztok tetrakis(hydroxyorgano)fosfoniové soli nebo alespon Gas-
tecéné neutralizované  tetrakis(hydroxyorgano)fosfoniové soli,
napriklad tetrakis(hydroxyorgano)fosfoniumhydroxidu a poptipadé
organické slouc¢eniny obsahujici dusik.

Roztok s vyhodou obsahuje predkondenzat tetrakis(hydroxy-
organo)fosfoniové soli, nap¥iklad chlorid nebo sulfit, a modovinu
v moldrnim poméru mocoviny Kk tetrakis(hydroxyorgano)fosfoniové
soli rovném 0,05 aZz 0,8 : 1, napriklad 0,05 azZ 0,6 : 1 a zejména
0,05 az 0,35 : 1 nebo 0,35 az 0,6 : 1, a md obvykle hodnotu pH
4 az 6,5, nap¥iklad 4 az 5.

Ve stupni (a) miZe byt koncentrace organofosforové sloudeni-
ny ve vodném roztoku 5 aZz 35 % (vyjadfeno hmotnostné jako
tetrakis(hydroxymethyl(fosfoniovy iont), nap¥iklad 25 aZ 35 %,
i kdyz mazZe byt tato koncentrace vyhodné nizZsi, neZ 25 %; obvykle
mazZe byt rovna 5 aZ 25 %, napriklad 10 aZ 22 %, zejména 10 _aZ 15
% nebo 15 az 22 %.

Ve stupni (b) miZe byt koncentrace organofosforové sloudeni-
ny ve vodném roztoku také rovna 5 aZz 35 % (vyjddreno hmotnostné
jako tetrakis(hydroxymethyl)fosfoniovy iont), zejména 25 aZ 35
tato koncentrace miZe byt vSak s vyhodou také nizZsi nez 25
napriklad 5 az 25 %, zejména 10 aZ 22 % a obzvlasté vyhodné 10
15 % nebo 15 az 22 %.

D o0 o

N~ -e

Obvykle je koncentrace organofosforové slouceniny (vyjadrena
jako tetrakis(hydroxymethyl)fosfoniovy iont) men$§i, neZ 25 %
v alespon jednom ze stupnd (a) a (b), vyhodné alespori ve stupni
(a) a zejména v obou téchto stupnich. Nejvyhodnéji se textilni
material impregnuje stykem s impregnac¢ni 1ldzni obsahujici vodny
roztok s obsahem 5 aZ 25 % hmot. organofosforové slouceniny ve
stupni (a), potom se teiito materidl opétovné impregnuje v témzZe
roztoku ve stupni (b).

Uvedeny roztok miZe popripadé obsahovat smadeci prostredek,
jakym je napriklad neionogenni nebo aniontové smacedlo.

Textilni materidl se ve stupni (a) impregnuje uvedenym
impregna¢nim roztokem a mokrd textilie se potom obvykle Zdima
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k dosaZeni stupné impregnace za mokra /50 aZ 130 %, napriklad 60
az 100 % (vztaZeno na pluvodni hmotnost textilie) v p#ipadé
impregna¢niho roztoku s hmotnostnim obsahem méné neZ 25 % organo-
fosforové slouceniny (jako tetrakis (hydroxymethyl) fosfoniovy
iont). P¥i pouziti impregnacénich roztokd s obsahem organofosforo-
vé slouceniny 25 az 35 % (jako tetrakis(hydroxymethyl)fosfoniovy
iont) maze byt k dosaZeni stupné impregnace za mokra 30 azZ 50 %
pouzito dodatecného odzZzdimdni nebo specidlni techniky, pomoci
které se dosdhne impregnace minimdlnim mnoZstvim impregnacniho .
roztoku. Textilni materidl po impregnaci obvykle obsahuje méné
neZ 20 %, napriklad 5 az 20 %, zejména 5 aZ 15 ¥ a obzvlasté 10
az 15 % organofosforové slouc¢eniny(vyjad¥eno jako tetrakis(hydro-
xymethyl)fosfoniovy iont a vztaZeno na puvodni hmotnost textilni-
ho materialu).

Impregnovany textilni materiil se potom vysusi, napriklad
k dosaZeni vlhkosti 0 aZ 20 %, napriklad 5 az 15 %, zejména asi
10 %, pricemZz obsah vlhkosti se vypocte 2z prirustku hmotnosti
textilniho materidlu a z hmotnosti impregnac¢nich chemikalii.

Uvedené vysusSeni textilniho materidlu miZe byt provedeno
v susSarné s napinacimi a suSicimi rédmy nebo na vyhfivanych susi-
cich bubnech, vyhfivanych napfiklad parou; suseni se provadi pri

teploté 80 aZ 120 °C po dobu 1 aZ 10 minut. VysusSeny textilni ma-
teridl se potom vytvrdi pasobenim amoniaku, obvykle plynného amo-
niaku, ktery difunduje skrze textilni materidl a/nebo ktery Ije
skrze impregnovany textilni materidl nucené prohdnén, napriklad
vedenim textilniho materidlu p¥es perforovanou trubku, ze které
proudi plynny amoniak. P¥iklady zarizeni a postupl, vhodnych pro
vytvrzeni amoniakem, 3jsou popsdany v patentovych spisech US
4 145 463, 4 068 026 a: 4 494 951.

Po stupni (a) md upraveny textilni materidl obvykle obsah
pryskyrice 5 aZ 20 %, napriklad 8 aZz 15 % a zejména 10 azZ 15 %
(vztaZeno na hmotnost textilniho materidlu p¥ed impregnaci).

Upraveny textilni materidl ze stupné (a) miZe byt opétovné
impregnovan primo ve stupni (b). Nicméné za lUcelem omezeni veske-
rych Ucéinkl zbytkd v textilnim materidlu ze stupné (a) nepriznivé
ovliviujicich pribéh impregnace a/nebo impregna¢ni roztok ve
stupni (b), byva zpravidla vyhodné zaradit mezi oba impregnacni
stupné mezistupeni, zahrnujici alesponn jednu z nasledujicich ope-
raci: Dalsi sniZeni rozpustnosti vytvrzené pryskyrice v upraveném
textilnim materidlu ze stupné (a), oxidaci za d1c¢elem konverze
alespon c¢asti trojmocného fosforu na pétimocny fosfor ve vytvrze-
né prysky¥ici, vyplni vodnou bazi a promyti vodou.

Uvedend oxidace se s vyhodou provadi stykem s vodnym rozto-
ke.: oxidaéniho ¢éinidla, jakym jsou vyhodné peroxoslouceniny, zej=-
ména s vodnym roztokem peroxidu vodiku, nap¥iklad o koncentraci
0,5 az 10 %, zejména o koncentraci 1 aZ 5 %, nebo vodnym roztokem
perboritanu sodného, napriklad o koncentraci 1 aZ 10 %, obvykle
pouZitym v prebytku; tato oxidace se obvykle provadi pri 0 azZ 40
40 °C po dobu 0,1 aZ 10 minut. Alternativné miZe byt uvedena oxi-
dace provedena stykem s plynem obsahujicim molekularni kyslik,
vyhodné stykem se vzduchem, s vyhodou nasdvanym nebo foukanym
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skrze textilni materidl; pritom miZe byt textilni materiil veden
pres Stérbinu nebo perforovanou trubici, skrze kterou je nasdvan
nebo dmychan plyn s obsahem kysliku.

Po uvedené oxidaci anebo misto ni maZe byt upraveny textilni
materidl propran vodnym prost¥edim, s vyhodou vodnym roztokem ba-
ze, napriklad vodnym roztokem uhli¢itanu sodného, a/nebo oplach-
nut vodou. Uvedenou oxidaci se dosdhne sniZeni zbytkového obsahu
formaldehydu v upraveném textilnim materidlu. Alternativné mize
byt upraveny textilni materidl jednoduse proplachnut vodou nebo
podroben dalsim operacim za tG¢elem sniZeni jeho obsahu ve vodé
rozpustnych latek.

JestliZe do8lo prfi vySe uvedeném mezistupni ke zvlhéeni
upraveného textilniho materidlu, napriklad v prubéhu styken
s vodnym roztokem oxidaéniho ¢inidla, potom je vyhodné takto
zvlhéeny textilni materidl vysusit, naprfiklad na obsah vlhkosti
0 az 10 %, i kdyZ toto vysuseni miZe byt popripadé vynechéno.

Takto upraveny textilni materiidl se potom vystavi zpracovani
ve stupni (b), zahrnujicim impregnaci, vysuseni a vytvrzeni, kte-
ré jiZ byly popsany ve spojitosti se stupném (a), pricemZ se zis-
k& vytvrzeny textilni materidl.

Ve stupni (b) se obvykle dosdhne dals$iho naimpregnovédni méné
neZ 20 %, napriklad 5 aZ 20 % a zejména 5 aZ 15 % a obzvlasté 10
a 15 % organofosforové slouceniny (vyjadfeno jako tetrakis(hydro-
xymethyl) fosfoniovy iont a vztaZeno na puvodni hmotnost textil-
niho materidlu). Celkovy obsah organofosforové slouceniny po
impregnaci v obou stupnich (a) a (b) obvykle ¢&ini 16 aZz 36 %,
napriklad 20 aZ 28 % (vyjadfeno jako tetrakis (hydroxymethyl)
fosfoniovy iont a vztaZeno na pUvodni hmotnost textilniho materi-
alu).

Po vytvrzeni amoniakem se vytvrzeny textilni materidl obvy-
kle podrobi oxidaci a vyprani tak, jak to jiZ bylo popséno vyse.

Je-1i to Zadouci, miZe byt stupenn (b) zopakovdn jednou nebo
vicekrat, pricemZ se mezi jednotlivé stupné (b) mohou zafadit
s vyhodou vysSe popsané oxidace a proprdni: trojndsobné nebo &tyr-
nasobné provedeni stupné (b) miZe mit p¥iznivy vliiv tam, kde se
pouzivd textilniho materidlu majiciho vy$8i hodnoty vzajemného
poméru mnoZstvi jinych vldken k celulézovym vldknum a tam, kde se
pouzivad pri impregnaci zredénych roztokl organofosforovych slou-
¢enin.

Pfi vytvrzovani amoniakem ve stupni /a/ a /b/, které probiha

pri teploté ni#s$i nez 100 °c, se pouzité organofosforové sloude-
niny vytvrdi do zma¢ného stupné, napriklad alesporn do 75 %. Nako-
nec se vytvrzeny textilni materidl vysusi, pridemZ je treba se
vyvarovat delSiho zahfivani suchého vytvrzeného materidlu na

teplotu nad 100 °C, napfiklad na teplotu 100 aZ 150 °C, za tGéelem
nahraZeni vytvrzeni amoniakem vytvrzenim teplem.

Vytvrzeny textilni materidl md obvykle celkovy obsah prysky-
Fice 15 aZ 30 %, napriklad 20 az 27 % /hmotnostné vztaZeno na
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puvodni hmotnost textilniho materidlu/,coz plati zejména pro
textilie s plosnou hmotnosti 150 aZ 400 g/m® a se sloZenim 22 aZ
70 % polyesterovych vlaken a 30 aZ 78 % bavlnénych vlaken. Vyhod-
né se naimpregnuje 20 aZ 85 %, zejména 30 aZ 70 % organofosforové

sloudeniny ve stupni /a/ a 80 az 15 %, zejména 70 aZ 30 % organo~ .
fosforové slouceniny ve stupni /b/.

Vytvrzeny textilni materidl muUZe byt napriklad pouZit pro
zhotoveni pracovnich odévid, jakymi jsou napriklad pracovni kombi-
nézy a ochranné odévy vcetné uniforem, zejména tvorenych ze smés-
nych tkanin obsahujicich 30 aZz 70 %, napriklad 55 aZ 70 %, bavlny
a 70 aZ 30 %, napriklad 45 aZz 30 %, polyesteru, a tkanin pro do-
mdcnost, Jjakymi Jjsou napriklad prostéradlovina a zaclonovina,
zejména obsahujici 45 aZ 70 %, napriklad 45 az 55 %. bavlny a 55
aZz 45 % polyesteru.

Vzhledem ke konstantni celkové hmotnosti fosforového mate-
ridlu fixovaného ve vytvrzeném textilnim materidlu md vytvrzeny
textilni materidl ze stupné /b/ zpusobu podle vyndlezu, zejména
v pripadé, kdy koncentrace organofosforec¢né slouceniny ve vodném
roztoku stupné /a/ a /b/ leZi v rozmezi 5 aZz 25 % hmot./vyjad¥eno
jako tetrakis/hydroxymethyl/fosfoniovy iont/ a kdy se mezi stupen
/a/ a stupen /b/ zaradi vyse uvedend oxidace, obvykle vyssSi obsah
vazaného fosforu a miZe mit 1lepsSi omak neZ upraveny textilni
materidl z jediného impregna¢niho stupné, kdy se pouzZije koncen-
trovaného impregna¢niho roztoku, suseni a vytvrzeni amoniakem.
V disledku toho dochdzi i ke sniZeni odpadu fosforové chemikalie.

Vytvrzeny textilni materidl ziskany zplsobem podle vynalezu
miZe také obsahovat dostateéné mnoZstvi vytvrzené a vazané prys-
kyfice k tomu, aby tento materidl spliioval podminky standardnich
method testujicich dudc¢inek testovanych latek na zpomaleni horeni
substratu, ve kterém jsou tyto latky deponovany; takovou standar-
dni methodou je napriklad methoda BS3120, pricemZ podminky téchto .
method nespliuje stejny pavodni textilni materidl po jedno-
stupriové impregnaci koncentrovanym impregnac¢nim roztokem, vysuse-
ni a vytvrzeni amoniakem. Vytvrzeny textilni materidl miZe mit
také zlepseny omak a nizsi 2ztratu pevnosti ve srovnani s odpovi-
dajicim textilnim materidlem, u kterého bylo pouzZito tepelného
vytvrzeni pfi teploté nad 100 °cC.

ZpUisob podle vyndlezu je v ndasledujici c¢asti popisu bliZe
objasnén formou prikladi provedeni, které maji pouze ilustracni
charakter a rozsah vyndlezu, dany predmétem vyndlezu, nikterak
neomezuji. '

Pro uvedené priklady bylo pouZito textilii tvofenych tkani-
nami  pro zhotoveni  pracovnich odévid ze  smésné  tkané
polyester-bavlnéné prize, které byly nejprve enzymaticky odslich-
tovany a vyprany v alkdlii a ve vodé. Tyto textilie byly potom
impregnovany /k dosazZeni asi 55 aZ 95 % stupné impregnace za
mokra / vodnym roztokem /pH 4,5/ predkondenzatu tetrakis/hydroxy-
methyl/fosfoniumchloridu a moc¢oviny v moldrnim poméru 1 : 0,5;
pouzité roztoky obsahovaly uvedeny kondenzat v mnoZstvi odpovida-
jicim 20,2 nebo 13,8 % tetrakis/hydroxymethyl/fosfoniového iontu
v pr¥ikladech 1 aZz 5 a 34,3 nebo 27,2 % tetrakis/hydroxymethyl/
fosfoniového iontu ve srovnavacich prikladech A aZ E.
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Impregnovana textilie byla potom susena po dobu 4 minut
v suSarné pri teplot& 100 °C a potom vytvrzena plynnym amoniakem
v zarizeni s nucenym obéhem amoniaku, popsaném v patentovém spise
US 4 145 463. Takto vytvrzend textilie byla potom klocovéna 3 %
vodnym roztokem peroxidu vodiku pri pokojové teploté a odstavena
po dobu asi 1 minuty, potom byla neutralizovdna roztokem uhlici-
tanu sodného, oplachnuta vodou a opétovné vysusSena za stejnych
podminek k ziskdni upravené textilie. Textilie byla potom zvaZena
za Ucelem zjisténi depozitu pryskyrice po vytvrzeni textilie.

V pfikladech 3 aZ 5 byla upravend textilie z vySe uvedeného
stupné /a/ opétovné impregnovdna ve stupni /b/ stejnym roztokem,
vysu$ena, vytvrzena amoniakem, oxidovAna neutralizovana, oplach-
nuta a vysuSena, jak jiZ to bylo uvedeno shora. Textilie byla po-

tom opétovné zvazZena. Stejny postup byl také pouZit v prikladech
1 a2 s vyjimkou, Ze bylo p¥i impregnaci ve stupni /b/ pouZito
impregnac¢ni ladzné obsahujici mnoZstvi uvedeného kondenzatu ekvi-
valentni 18,2 % tetrakis/hydroxymethyl/fosfoniového iontu.

Textilie ziskané po dvou stupnich v prikladech 1 aZ 5 a po
jednom impregnaénim stupni ve srovnavacich p¥ikladech A aZ E byly
potom testovdny na zpomalovani horfeni, a to pred a po
40-nasobném vyprani pri teploté 93 °C, pricemZ uvedené prani bylo
provedeno zplsobem popsanym v DIN 53920 /postup 1 s mékkou
vodou/. Jako testu na zpomalovani ho¥eni bylo pouZito standardni
methody BS 3119, pficemZ byla méfena délka zuhelnatélého prouzku.

Ziskané vysledky jsou uvedeny Vv tabulce 1. Depozity prysky-
fice jsou zde vyjadreny jako procentické obsahy pryskyrice, vzta-
Zené na puvodni hmotnost textilie, to je na hmotnost textilie
pred impregnaci ve stupni /a/. Ziskané vysledky ukazuji, Ze pou-
Zitim druhého stupné impregnace se zredénou lazni tetrakis/hydro-
xymethyl/fosfoniové slouc¢eniny poskytuje mnohem lepsi vysledky,
nez v pripadé pouziti jednostupriové impregnace s koncentrovanou
lazni tetrakis/hydroxymethyl/fosfoniové slouceniny.

V p¥ikladech 6 aZ 11 byly opakovadny postupy z p¥iklada 1 a2
5, pricemZ bylo pouZito Jjinych textilii a Jjinych koncentraci
tetrakis / hydroxymethyl / fosfoniové slouceniny v impregnac¢nich
laznich stupné /a/ a stupné /b/.

Ziskané vysledky jsou uvedeny v tabulkdch 2 a 3.
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Tabulka 1

Priklad 1

Textilie Olivové-ze-
lené vybar-
vena bavlné-
néd éinovat

Zelené vy- Bavlnénd Bavlnéna
barveny sa- ¢&inovat éinovat
tén s Cerve-

né=Zlutynm

odstinem

Bavlnéna
é&inovat

Hmotnostni po-

mér bavlny k
polyesteru 50/50
Plosna hmotnost

(g/m?) 225

'50/50 70/30 65/35

300 240 238

55/45

233

Stupen (a)

Koncentrace te-
trakis(hydroxy-
methyl)fosfonio-
vého iontu v

lazni(% hmot.) 20,2

Stupen impreg-
nace za mokra(a)
(%) ‘ 63,8

Obsah naimpreg-
novaného tetra-

. kis(hydroxymethyl)-
fosfoniového iontu(a)
(% hmot.) 12,9

20,2 13,8 13,8

59,6 87 ,8 88,0

12,0 12,1 12,1

13,8

88,0

12,1

Depozit ersky—
rice (a) (%) 12,9

11,9 11,8 12,1

12,1

Stupen (b)

Koncentrace te-
trakis(hydroxy-
methyl)fosfonio-
vého iontu v

lazni (% hmot.) 18,2

Stupen impreg-
nace za mokra(b)
(%) 61,2

Obsah naimpreg-
novaného tetra-
kis(hydroxymethyl)-
fosfoniového iontu(b)
(% hmot.) 11,1

18,2 13,8 13,8

.57,9 97,0 93,4

10,5 13,4 12,9

13,8

97,9

13,5
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Pokracdovani tabulky 1

Depozit pryskyri-

ce (b) (%) 11,8 11,8 12,1 11,7 12,5
Celkovy obsah na-

impregnovaného

tetrakis)hydroxy-

methyl)fosfoniového -

iontu ve stupnich

(a)+(b)(% hmot.) 24,0 22,5 25,5 25,0 25,6
Celkovy depozit

pryskytice ve stup-

nich (a)+(b)(%) 24,7 23,7. 23,9 23,8 24,6
BS 3119:délka
~ zuhelnatélého

prouzku (mm) .
-po uprave 82 72 65 72 76
-po 40 vypranich 95 80 70 70 75
Srovnavaci

priklady A B Cc D E
Koncentrace tetra-

kis(hydroxymethyl)

fosfoniového iontu

v lazni (% hmot.)34,3 34,3 27,2 27,2 27,2
Stupen impreg-

nace za mokra(%) 65,2 61,2 83,4 82,8 85,2
Obsah naimpreg- -
novaného tetra-

kis(hydroxyme-

thyl)fosfonio- o :
vého iontu(%hmot.)22,4 21,0 22,7 22,5 23,2
Celkovy depo-

zit pryskyrfice

(%) 15,2 12,2 11,0 16,7 11,9
BS 3119:délka

zuhelnatélého

prouzku (mm)

-po uUpraveé Bc Bc 94 Bc Bc
-po 40 vypranich Bc Bc Bc Bc Bc

Bc = zcela zuhelnatély standardni prouzZek
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Tabulka 2

Priklad

6

7

Textilie

Bavlnéna
- . ‘]
¢cinovat

Bavlnéna
v 1
¢inovat

Hmotnostni pomér
bavlny k poly-
esteru

Plosna hmotnost

(g/m?)

55/45

260

75/25

260

Stupen (a)

Koncentrace tetra-
kis(hydroxymethyl)-
fosfoniového iontu
v lédzni (% hmot.)

" Stupen impregnace
za mokra (%)

Obsah naimpregno-
vaného tetrakis-
(hydroxymethyl)-
fosfoniového iontu
(% hmot.)

17,6

62

10,9

15,1

74

11,2°

Stupen (b)

Koncentrace tetra-
kis(hydroxymethyl)-
fosfoniového iontu
v lazni (% hmot.)

Stupeni impregnace

(%)

Obsah naimpregno-
vaného tetrakis-
(hydroxymethyl)-
fosfoniového iontu
(% hmot.)

21,2

53

11,2

18,6

60

11,2




Pokrac¢ovani tabulky 2

Stupeni (a)+(b)

Celkovy obsah na-
impregnovaného te-
trakis(hydroxyme-
thyl)fosfoniového
iontu (% hmot.)

Obsah fosforu po
Upravé (% hmot.)

Cs 277007 B6

22,1

3,60

12

22,4

3,46

Hoflavost

DIN 66083, trida S-b
po 40 vyprédnich pri
teploté 93 °c

vyhovuje

vyhovuje

Tabulka 3

Priklad 8

10 11

Textilie
vina

Prostéradlo-

Bavlneéna
&inovat

Bavlnéna
¢inovat

Bavlnéna
&inovat

Hmotnostni pomér
bavlny k poly-

esteru 50/50

Plosnd hmotnost
(g/m?) 160

33/67

230

65/35 60/40

270 350

Stupen (a)

Koncentrace tetra-
kis(hydroxymethyl)-
fosfoniového iontu
v lazni (% hmot.) 17,1

Stupen impregnace

za mokra (%) 65

17,6

62

12,6 14,6

88 76
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Pokracovani tabulky 3

Obsah naimpregno-

vaného tetrakis-

{(hydroxymethyl)-

fosfoniového iontu :

(% hmot.) ' 11,1 10,9 11,1 11,1

Stupen (b)

Koncentrace tetra-
kis(hydroxymethyl)-
fosfoniového iontu
v lazni (% hmot.) 17,6 18,1 13,1 14,6

Stupeni impregnace
za mokra (%) 63 60 86 75

Obsah naimpregno-

vaného tetrakis-

(hydroxymethyl)-

fosfoniového iontu

(% hmot.) 11,1 10,9 11,3 11,0

Stupen (a) + (b)

Celkovy obsah na-

impregnovaného te-

trakis(hydroxyme-

thyl)fosfoniového =
iontu (% hmot.) 22,2 21,8 22,4 22,1 .

Obsah fosforu po
upraveé (%) 3,18 3,35 2,93 3,07

Standardni methody
pro stanoveni hor-

lavosti:
BS3120 D a C A o
BS6249 index (B) NT c C C

AFNOR GO07-184
trida (B) NT B c c

Legenda: NT = netestovano
Stanoveni horlavosti:
Vysledky tohoto testu jsou ohodnoceny &ty¥mi zndmkami

A az D podle toho, zda textilie prosla uvedenymi testy
Uspésné: P
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A = bezprostredné po Upravé

B = po 12 vypranich pri teploté 93 ©c,
€ = po 50 vypranich pf; teploté 93 ©c,

D = po 200 vypranich pri teploté 74 °c;

prani pri teploté 93 °C bylo provedeno postupem podle
DIN 53920, zatimco prani pri teploté 74 °C by-
. lo provedeno podle BS5661 7.5.4..

Priklady 12 aZ 15 a srovnavaci priklad F

Byl opakovan postup podle prikladd 1 aZ 5 s bavlnénou ¢&ino-
vati, majici hmotnostni pomér bavlny k polyesteru 50/50 a plosnou

hmotnost 174 g/mz, pricemZz v uvedenych prikladech byl zachovan
celkovy obsah naimpregnovaného tetrakis(hydroxymethyl)fosfoniové-
ho iontu na prakticky konstantni hodnoté a byl ménén pomér
obsahll tetrakis(hydroxymethyl)fosfoniového iontu naimpregnovanych
ve stupni (a) a ve stupni (b).

Vysledky jsou uvedeny v nasledujici tabulce 4.

Tabulka 4

Priklad 12 13 14 15 Srovnavaci
F

Stupen (a)

Koncentrace L S
tetrakis(hydro-

xymethyl)fosfo-

niového iontu

v 1lazni(% hmot.)10 15 20 25 . 30

Obsah naimpreg-

novaného tetra-

kis(hydroxymethyl)- ,

fosfoniového iontu '

(% hmot.) 5,8 9,0 12,3 15,9 19,8

Depozit prysky-
Yice (%) 3,3 6,6 8,6 9,1 9,2
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Pokrc¢ovani tabulky 4
Stupen (b)

Koncentrace tetra-
kis(hydroxymethyl)-
fosfoniového iontu
v lazni (% hmot.)20 15 10 5 -

Obsah naimpregno-

vaného tetrakis-

(hydroxymethyl)-

fosfoniového iontu

(% hmot.) 14,4 11,1 7,5 3,7 -

Depozit pryskyrice _ :
(%) 8,9 7,8 5,6 2,9 -

Stupenn (a) + (b)

Celkovy obsah na-

impregnovaného te-

trakis(hydroxymethyl)-

fosfoniového iontu

ve stupnich (a)+(b) ‘

(% hmot.) 20,2 20,1 19,8 19,6 ‘19,8

Depozit prysky-
rice (%) 12,2 14,4 14,2 12,0 9,2

PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob ohnivzdorné Upravy textilniho materidlu obsahujiciho
celulézova vlakna impregnaci uvedeného materidlu vodnym rozto-
kem tetrakis/hydroxyorgano/fosfoniové slouc¢eniny,ve které kaz-
dd hydroxyorgano-skupina znamena alfa-hydroxyorgano-skupinu
s 1 aZz 9 atomy uhliku, vyvyhodné skupinu obecného vzorce

HOC-/Rle/, ve kterém kazdd ze skupin R! a Rz, které jsou to-
toZné nebo odlisné, znamend atom vodiku nebo alkylovou skupinu
s 1 aZ 4 atomy uhliku, nebo jejiho ve vodé rozpustného konden-
zatu s organickou slouc¢eninou obsahujici dusik, zvolenou ze
skupiny zahrnujici melamin, methylovany melamin a modovinu,
nebo smési uvedené fosfoniové slouceniny a uvedené orgy:nické

slouceniny obsahujici dusik, vysusSenim takto impregnovaného
materidlu a vytvrzenim amoniakem k ziskdni ohnivzdorné uprave-
ného materidlu, vyznac¢ujici se tim, Ze se materidl obsahujici
vldkna, kterd jsou smési celuldzovych vldken a jinych vlédken,
v prvnim impregnaé¢nim stupni impregnuje vodnym roztokem obsa-
hujicim 5 aZ 35 %, vyjadreno jako koncentrace tetrakis/ hydro-
xymethyl / fosfoniového iontu, tetrakis / hydroxyorgano/fosfo-
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niové slouceniny nebo jejiho ve vodé rozpustného kondenzitu
s organickou slouc¢eninou obsahujici dusik nebo smési uvedené
fosfoniové slouceniny a uvedené organické sloudeniny obsahuji-
ci dusik za ziskani impregnovaného materidlu s obsahem 5 a2
20 % organofosforového materidlu, vyjdd¥eno jako mnoZstvi
tetrakis/hydroxymethyl/fosfoniového iontu a vztaZeno na ptvod-
ni hmotnost materidlu urceného k ohnivzdorné tdpravé, potom se
takto impregnovany materidl vysusi a vysuSeny impregnovany ma-
teridl se vytvrdi amoniakem za ziskdni ohnivzdorné preduprave--
ného materidlu, potom se ohnivzdorné predupraveny materidl ve
druhém stupni impregnace, ' opétovné impregnuje vodnym roztokem
obsahujicim 5 az 35 %, hmot. vyjaddfeno jako mnoZstvi tetrakis
/ hydroxymethyl / fosfoniového iontu, tetrakis / hydroxyorgano
/fosfoniové slouceniny nebo jejiho kondenzatu s organickou
slou¢eninou obsahujici dusik nebo smési uvedené fosfoniové
slou¢eniny a uvedené organické slouceniny obsahujici dusik,
a takto reimpregnovany materidl vysusi a vysuSeny reimpregno-
vany materidl se vytvrdi amoniakem za ziskdni vytvrzeného ma-

_terialu.

Zpisob podle bodu 1, vyznac¢ujici se tim, Ze materidl obsahu-
jici celuldézovd vldkna se impregnuje vodnym roztokem
tetrakis/hydroxyorgano/fosfoniové slouceniny, zejména konden-
zatu moéoviny a tetrakis/hydroxyorgano/fosfoniové soli v mo-
larnim poméru mocoviny k tetrakis/hydroxymethyl/fosfoniovému
iontu rovném 0,05 az 0,5 : 1.

Zplsob podle bodi 1 nebo 2, vyznadujici se tim, Ze materiadl se
v prvnim impregna¢nim stupni a ve druhém impregnaénim stupni
zpracuje vodnymi roztoky které obsahuji 10 aZ 22 % hmot., vy-
jaddreno jako mnoZstvi tetrakis/hydroxymethyl/fosfoniového ion-
tu, tetrakis/hydroxyorgano/fosfoniové sloudeniny, k naneSeni 5
az 15 %, vyjadreno jako mnoZstvi tetrakis/hydroxymethyl/fosfo-
niového iontu, tetrakis/hydroxyorgano/fosfoniové sloudeniny do
takto impregnovaného materidlu v kaZdém 2z obou impregnadénich
stupnua. .

Zpusob podle nékterého z bodi 1 aZ 3, vyznadujici se tim, Ze
se 30 az 70 % fosforu nanese v prvnim impregnaénim stupni
a 70 az 30 % fosforu se nanese ve druhém impregnadénim stupni.

Zpuisob podle nékterého z bodi 1 aZ 4, vyznadujici se tim, zZe
ohnivzdorné predupraveny materidl 2z prvniho impregnaéniho
stupné se pred reimpregnovdnim ve druhém impregnaénim stupni
zpracuje vodnym roztokem oxidaéniho &inidla.

Zpisob podle bodu 5, vyznac¢ujici se tim, Ze se material po
oxidaci vodnym médiem a pred druhym impregnaénim stupném vysu-
éi.

Zpisob podle nékterého 2z bodu 1 a% 6, vyznadujici se tim, zZe
se vytvrzeny materidl z druhého impregnaéniho stupné zpracuje
vodnym roztokem oxidaéniho &inidla.

Zpisob podle nékterého z bodu 5 aZ 7, vyznadujici se tim,
Ze zpracovani oxidac¢nim ¢inidlem se provadi pusobenim vodnym
roztokem peroxidu vodiku.
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Zpusob podle nékterého z bodd 2 aZ 8, vyznac¢ujici se tim,
Ze se vodnym roztokem v prvnim impregnaénim stupni (a) a ve
druhém impregnac¢nim stupni (b) impregnuje material tvoreny
textilnim materidlem obsahujicim 40 aZ 70 % celuldzovych vla-
ken a 22 aZz 60 % polyesterovych vlédken.

10.Zpisob podle nékterého 2z bodd 2 az 8, vyznacéujici se tim,

Ze vodnymi roztoky v prvnim impregnac¢nim stupni (a) a ve dru-
hém impregnac¢nim stupni (b) impregnuje materidl, obsahujici
30 az 62 % celulézovych vldken a 38 azZ 70 % polyesterovych
vlaken.

Konec dokumentu
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