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Fremgangsmdde til forbedring ar flammeresistensen hos keratinhol=
dige textilmaterlaler.

Den foreliggende opfindelse angdr en fremgangsmide af
den i krav 1's indledning angivne art til forbedring af flamme-
resistensen hos keratinholdige textilmaterialer, herunder uld.

Naturligt forekommende keratinfibre, fx féreuld, udvi-
ser en h¢j grad af naturlig flammehamning p.g.a. det forholds-
vis hgje indhold af nitrogen og fugtighed, hgje antandelses-
temperaturer (570—600°C), lave forbrandingsvarme, lave flamme-
temperaturer og hgje begransende oxygenindex.

Uldtextilstoffers prgveresultater ved forskellige prgve-
metoder som bruges for tiden afhanger af den specielle prgve-
metode og textilstoffets konstruktion. En vandret prgvemetode
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er langt mindre kravende end en 45° metode eller en lodret
prgve (dvs. prgver hvor stoffet danner en vinkel pd 45° med
det vandrette plan eller star lodret). De fleste uldtextiler
vil besti en vandret prgve, men kan eventuelt ikke bestd vis-
se 45° prgver eller lodrette prgver. Indflydelsen af textil-
stoffets konstruktion er ogsd meget betydningsfuld; jo tzttere
og tungere textilstoffet er, desto lavere er brandbarheden.

Det fglger heraf at uld i visse tilfelde behgver en
flammeresistensbehandling for at bestd sarlige brendbarheds-
specifikatidner og prgvemetoder.

I DE-OS 2.212.718 er der beskrevet en flammeresistens-
behandling hvor uld behandles med et anionisk zirkonium-komplex.
I DE-0S 2.152.196, der svarer til DK-PA 4978/71 er der beskre-
vet en lignende proces ved hvilken der bruges titankomplexer.

De flammeresistensbehandlinger, der er beskrevet 1
nzvnte patentansggninger, er baseret p& at anioniske fluor-,
karboxylat- og hydroxykarboxylatzirkonat— eller titanatkomplexer
ved udtrazkningsmetoden padfgres uldfibrene. Disse behandlinger
er tilstrakkeligt effektive til at give flertallet af heluldne
textiler flammeresistens til tilfredsstillelse af en sarlig
brandbarhedsspecifikation.

Der er imidlertid visse tilfazlde hvor behandlingen ikke
‘er tilstrakkeligt effektiv, nemlig i tilfalde af harpiksbehand-
let uld, uldrige blandinger indeholdende under 90% uld og uld
farvet med ftalocyaninfarver.

Det har nu overraskende vist sig at behandlingen i s&-
danne tilfalde kan ggres mere effektiv, hvis ifglge opfindelsen
materialet tillige behandles med et anionisk komplex af wolfram i
den sure oplgsning, fortrinsvis ved pH under 3,5. Det har nem-
lig vist sig, som det narmere fremgdr af eksemplerne i narva-
rende beskrivelse, at der bestdr en synergistisk virkning mel-
lem de anioniske komplexer af titan eller zirkonium pé& den ene
og de anioniske komplexer af wolfram pd den anden side.

Det skal i denne forbindelse navnes at det fra FR-PS
1.418.288 er kendt generelt at bruge kemiske komplexer til
flammebekampelse, og wolframkomplexer fremhaves. Det navnes
i skriftet at en vandig oplgsning af et wolframkomplex med

neutral til basisk pH kan bruges til flammehamning af sarte ma-
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terialer som fx silke, men narmere oplysninger gives ikke, og
intet er antydet som synergistiske egenskaber mellem forskel-
lige komplexer.

Det fremgdr af de ovennavnte offentligggrelseskrifter
at fluorkomplexer og organiske chelatkomplexer af titan eller
zirkonium er velegnede til de der beskrevne flammeresistens-
behandlinger, og det har nu vist sig at isopolywolframater og
heteropolywolframater er sarlig velegnede som wolframkomplexer
ved behandlingen. Man gdr derfor ifplge opfindelsen sarlig hen-
sigtsmessigt frem som angivet i krav 2. Det har i ¢vrigt vist
sig at en sddan behandling ogsa giver det keratinholdige mate-
riale en vesentlig forbedret fasthed over for alkali og vask.

Ganske serlig gode resultater opnds nar der som wolfram-—
komplex anvendes et heteropolywolframat i form af et komplex
af wolframater med karboxylsyrer, fx oxalsyre, eller hydroxy-
karboxylsyrer, fx citronsyre eller-vinsyre. Dette forhold i
kombination med den omstandighed at det er meget hensigtsmes-
sigt at fremstille komplexerne in situ gg¢r at man ifglge opfin-
delsen sarlig hensigtsmessigt anvender en oplgsning der er
fremstillet som angivet i krav 3.

Isopolywolframater dannes i vandige oplgsninger af wol-
framater ved nedszttelse af pH-verdien. Sdledes kan et simpelt
wolframat omdannes til forskellige parawolframater og metawol-

framater:

2- pH 6 5- pH 5 10- pH 3 6-
WO, = S—— HWg0, " == W30, = W1,03
wolframat parawolframat parawolframat metawolframat

Heteropolywolframater dannes nar wolframatopl@gsninger
indeholder andre uorganiske eller organsike anioner eller me-
talioner. En typisk formel for heteropolywolframater er:

n+
(X" Wy ,0,,1 (8-n)

hvor X betegner P, As, Si, Sn, Ti, Zr, B, Mn, Al, Fe, Cr, Co,
Ni eller Cu.



142243

De navnte wolframatkomplexer er flammeretarderende hvis
de pafgres pd uld i en anionisk form fra en oplgsning med en
pH-vardi pd under 3,5, fortrinsvis under 3. Flammeresistensef-
fekten forbedres vasentligt pd grund af den synergistiske ef-
fekt, nidr det anioniske wolframatkomplex pdfgres pa uld samti-
dig med et anionisk zirkoniumkomplex eller titaniumkomplex.

Det har dog vist sig at behandlingen ikke i alle tilfel-
de er fuldt effektiv hvis ikke materialet behandles et vist
minimum af tid ved en mindste temperatur pa 30°c. Man gdr der-
for ifglge opfindelsen hensigtsmessigt frem som angivet i krav
4. Fortrinsvis bruges en badtemperatur pa 600C.

Wolframatkomplexerne er tilgangelige i handelen (fx fos-
forwolframsyre) eller de kan dannes in situ ved at man oplgser
natriumwolframat i vand og derefter tilsztter tilstrakkelig me-
get syre (dannelse af isopolywolframater) eller fosforsyre,
borsyre, citronsyre, oxalsyre eller citronsyre (dannelse af
heteropolywolframater).

Det foretrzkkes at bruge heteropolywolframater fordi
de har sardeles god fasthed mod lys ndr de overfgres pa uld-
fibrene. Nogle isopolywolframater bevirker ved pafgrsel pa uld
kraftig misfarvning ndr de udsattes for ultraviolet lys. Selv
om denne misfarvning er reversibel, dvs. at den gradvis for-
svinder ndr kilden til det ultraviolette lys fjernes, kan den
endre farvetonen af ufarvet uld og uld farvet til lyse toner
ndr disse stoffer udszttes for lys. I forbindelse med visse
anvendelser eller ved mgrke farvetoner behgver dette imidler-
tid ikke at vare betydningsfuldt.

Wolframatkomplexerne kan tilfgres ved udtrazkning under
anvendelse af konventionelt maskineri til farvning af textiler
(fx dollyer, haspelfarveapparater, bomfarveapparater, streng-
garnsfarvemaskiner eller oplagningsenhedsfarveapparater) eller
ved foulardering eller sprgjtning.

Behandlingsmaterialet kan pdfgres fibrene pad et hvilket
som helst gnsket tidspunkt under textilbehandlingen, men nor-
malt vil det ske ved textilefterbehandlingen.

For at opnd den bedste flammeresistenseffekt som er mest
stabil mod vask, er det altsd gnskeligt at tilfredsstille f@l-
gende betingelser der bidrager til at give vellykket udtrzkning
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og reaktion af wolframatkomplexet pd uldfibrene.

1. Wolframmet skal vaere til stede i oplgsning som anion.
2. pH-vardien af behandlingsbadet bgr vare under 3,5. Det
antages at dette giver aminogrupperne 1 uldfibrene positiv‘
ladning. Disse positivt ladede aminogrupper vil tiltrakke de
negativt ladede wolframatkomplexer.

3. Pafgringen af de anioniske wolframatkomplexer udfgres
ved en vis minimumstemperatur (30°c) og i en vis minimumstid
(10 min.) for at give god udtrakning og fixering af wolframat-
komplexet pad uldfibrene.

Hvis en af disse betingelser ikke tilfredsstilles, kan
det ske at flammeresistensbehandlingen ikke bliver ganske vel-
lykket.

Behandlingen med et wolframkomplex og et titan- eller
zirkoniumkomplex kan udfgres samtidig med farvning under an-
vendelse af farvestoffer som udtrzkkes med tilfredsstillende
resultater ved lave pH-vardier (fx syreegalisering og l:1 pra-
metalliseret farvestof). Man gdr derfor hensigtsmassigt frem
som angivet i krav 5, idet der herved opnds en fordelagtig for-
enkling af den samlede behandling. De mekaniske egenskaber af
uld behandlet med wolframatkomplexer ligner meget egenskaberne
af uld behandlet med syrefarvestoffer.

Selv om behandlingen ifglge opfindelsen er sarlig vel-
egnet til uld, kan den bruges til andre keratinmaterialer sésom
alpaka, silke, cashmere, mohair, lader ellér naturlige hér.

I sidstnavnte tilfazlde kan behandlingen vaere nyttig til f£lamme-
resistensbehandling af parykker.

Wolframkomplexet kan som nevnt sazttes direkte til be-
handlingsvasken, eller dannes in situ. Né&r det skal dannes in
situ kan der sattes et alkalimetalwolframat til den syrnede
vaeske. Under disse sure betingelser dannes der et polywolframat,
og hvis der er yderligere reaktive stoffer til stede sdsom
karboxylsyre eller hydroxykarboxylsyre, vil der blive dannet et
heteropolywolframat. Vandigt natriumwolframat har fx i sig selv
en pH-verdi pd 8 eller 9, hvilket er meget for meget til at
give ordentlige resultater ved flammeresistensbehandlingen.

Den lave pH-vardi kan frembringes ved hjzlp af en af

reaktanterne, eller den kan fremkaldes ved tilsatning af en syre
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sdsom myresyre eller en mineralsk syre.

Behandling med wolframatkomplexerne giver flammeresistens
i sig selv, men nar den bruges i forbindelse med den kendte
titan- eller zirkonbehandling, sker der en udtalt forbedring af
flammeresistensegenskaberne i sammenligning med disse behand-
linger hver for sig. Behandlingerne med wolfram og titan eller
zirkon har synergistisk eller katalytisk virkning p& hinanden;
virkningen af de forenede behandlinger er langt stgrre end man
ville vente.

' Der er udfgrt forsgg som har vist at nér uld behandles
med kaliumfluorzirkonat ved 70°¢ og pH 2,5, trekker ca. 75% af
fluorzirkonatet over p& ulden. Hvis forsgget gentages med til-
satning af et isopolywolframat eller heteropolywolframat til
badet, stiger udtrzkningen af det anioniske zirkoniumkomplex
pa fibrene til ca. 95% og ogsd ca. 95% af wolframkomplexet
afsattes pd fibrene. Virkningen af den kombinerede behandling
er siledes langt stgrre end man ville vente ved anvendelse af
enten zirkonbehandlingen eller wolframbehandlingen alene.

Som allerede navnt er de tidligere foresldede behandlin-
ger med zirkomeller titankomplexer tilstrakkelige til de fle-
ste formil, men den kombinerede behandling med komplexer af
wolfram og titan eller zirkon er sarlig fordelagtig i fglgende
tilfelde:

Uld behandles ofte med forskellige harpikser for at modi-
ficere eller forbedre dens egenskaber. Harpiksbehandlinger kan
bruges for at give s&danne egenskaber som krymperesistens, di-
mensionsstabilitet, "permanent press" (varige pressefolder),
smudsafvisning og vandafvisning. Blandt sddanne harpikser kan
nezvnes polytioler sasom "Oligan", isocyanater og blokerede
isocyanater sisom "Synthappret LKF", alifatiske polyamin-epi-
klorhydrin-harpikser sdsom "Hercosett" ("synthappret" er,
"Oligan" og "Hercosett" er ikke i Danmark indregistrerede vare-
maerker) acrylstoffer, polybutadiener og siliconer. De fleste
af disse har tendens til at ggre ulden mere brandbar, og selv
om den har f&et en flammesikringsbehandling, kan harpiksbehand-
let uld falde igennem ved nogle flammeprgver. N&r harpiksbe-
handlet uld imidlertid f&r den foretrukne kombinerede zirkon-
eller titanbehandling og wolframbehandling i henhold til opfin~-

delsen, opnds der ypperlig flammeresistens.
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Titanprocessen eller zirkonprocessen alene vil som regel
give flammeresistensegenskaber til blandinger indeholderide mindst
85% uld, men de fleste andre fibre er mere brandbare end uld og
forgger blandingens brandbarhed. Imidlertid vil den kombinerede
wolfram/titan- eller zirkonproces give tilstrzkkelig flammere-
sistens til blandinger indeholdende s& lidt som 50 eller 60%
uld. Vigtige eksempler pd sddanne blandinger er 65/35 uld/poly-
ester 70/30 uld/nylon og 80/20 uld/polyester. ‘

Med visse heluldne textilstoffer, fx sddanne med en meget
3ben konstruktion eller ved langluvede tapper med lav tethed
sidsom langluvede gulvtapper eller sengetapper med lav tathed,
har det veret vanskeligt at tilfredsstille de strengeste flam-
mepr¢ver; selv efter flammeresistensbehandling. Imidlertid gi-
ver den foretrukne kombinerede behandling ifglge ‘den forelig- -
gende opfindelse tilstrakkelig flammesikring til sddanne textil-
stoffer. P& lignende m&de kan textilstoffer som behgver en al-
kalisk efterbehandling, fx for at gengive ftalocyanin-farve-
stoffer den oprindelige farvetone ogsé effektivt flammesikres
ved den foretrukne kombinerede proces, mens ved en titanbe-
handling eller zirkonbehandling alene den alkaliske behandling
vasentligt nedsaztter flammeresistenseffekten.

Wolframkomplexet i kombination med et anionisk komplex
af zirkon eller titan giver ifglge opfindelsen de bedste resul-
tater n&r beharndlingen fortsattes indtil textilmaterialet har
optaget 0,5-6% wolfram og 2-10% zirkonium eller 1-5% titan
regnet pd vagten af fibrene. Sarlig fordelagtigt péfgres ca.

3% wolfram og ca. 8% zirkonium eller ca. 4% titan. Mengdefor-
hold W:Zr pd ca. 3:8 og W:Ti p& ca. 3:4 foretrakkes i sarlig
grad p& grund af den sarligt effektive udtrakning der opnés
herved.

De gvre koncentrationsgranser er ikke kritiske, men der
opnds kun ringe yderligere effekt ved at bruge mangder af
flammehzmmende midler udover de anfgrte ¢gvre grenser. Desuden
kan for store mangder af disse komplexer give anledning til an-
dring i textilmaterialernes héndteringsegénskaber.

Fremgangsmiden ifglge opfindelsen skal i det fglgende

belyses narmere ved nogle eksempler.
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Eksempel 1

Et tappegarn af heluld og farvet med ftalocyaninfarve-
stof (Cibacrolan bldt 8 G~ CI Acid Blue 185) blev behand-
let i fed-form ved pH 2,6 i 30 min. ved 60°C i et bad inde-
holdende (alt regnet som vagt? pa uldvagten (uv):

5% kaliumfluorzirkonat

3% natriumwolframat

1% borsyre

10% 37%s saltsyre
efterfulgt af en skylning med vand.

Efter behandlingen havde ulden en grgn farvetone i ste-
det for den oprindelige bld farvetone pd grund af behandlings-
badets lave pH-verdi. Eﬁ efterbehandling med 14% natriumbikar-
-bonat (uv) i 20 min. ved 40°C retablerede den oprindelige far-
vetone. Et hgjluvet tappe fremstillet af det behandlede garn
bestod let den amerikanske tablet-test standard DOC FF 1-70
med en forkulningslazngde p& 2,5 cm. Da det samme garn blev
behandlet uden tilsatning af natriumwolframat kunne det samme
hgjluvede tappe ikke bestd samme standardprgve idet forkul-

ningslengden var 15 cm.

Eksempel 2

Dette eksempel belyser den samtidige behandling og farv-
ning af et enkelt heluldent jerseytextilstof krympefast-be-
handlet med “Synthappret LKF".

Textilstoffet behandledes og farvedes i en haspel inde-
holdende fglgende, alle regnet i vegt% pd uldvagten:

8% kaliumfluorzirkonat

3% natriumwolframat

0,3% fosforsyre

1% borsyre

10% saltsyre

2% Neopolargult 4GL (ej i Danmark indregistreret vare-

varemarke; ~ CI Acid Yellow 166)

Behandlingen fandt sted ved pH 2,7 og startede ved en
temperatur pa 300C, hvorefter badet bragtes til kogning i lgbet
af 30 min. og kogte i 45 min. hvorefter der foretoges en skyl-
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ning med vand.
Natriumwolframatet og fosforsyren tilsattes som en i-
forvejen oplgst blanding til badet efter de andre kemikalier.
Det behandlede textilstof afprgvedes ved en lodret flam-
meprgve, Method 5902 Federal Specification CCC-T 19 1b 1951,
med en antandelsestemperatur p& 12 sekunder. Brandetiden var
1 sekund og forkulningslangden 7 cm, hvilket let tilfredsstil-
ler den givne fordring som er max. brandetid 15 sekunder, max.
forkulningslangde 20 cm. Samme textilstof behandlet uden til-
s@tning af natriumwolframat kunne ikke bstéd den samme prgve,

idet hele langden brazndte i lgbet af 30 sekunder.

Eksempel 3

Et heluldens dobbelt jerseytextilstof som var krympe-
behandlet med "Hercosett" harpiks flammeresistensbehandledes
ved pH 2,5 i 30 min. ved 75°C indeholdende f@lgende ingredienser
(anfgrt i vaegt® i forhold til uldvagten):

7% zirkoniumoxyklorid

2% ammoniumbifluorid

3% citronsyre

5% natriumwolframat

7% saltsyre
efterfulgt af 1 skylning med vand.

Efter at vare blevet tgrret afprgvedes det behandlede
textilstof ved den i eksempel 2 navnte lodrette flammeprgve.
Brandetiden var 0 sek. og forkulningslengden 6 cm. Efter 20 af-
vaskninger ved 40°C i en uldfarvningsvaskemaskine var brande-
tiden 1 sek. og forkulningslengden 7,5 cm. Det samme textilstbf
behandlet med samme ingrédienser, dog uden tilsatning af na-
triumwolframat, bestod den lodrette flammeprgve fgr vasken, ‘
men kunne ikke bestd den efter 5 vaskninger ved 40°c.

v

Eksempel 4

Dette eksempel belyser flammeresistens behandling af en

uldrig blanding.
Et vavet textilstof indeholdende 65% uld- og 35% polyester-
fibre behandledes i en haspel som i eksempel 2, men behandlings-
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badets temperatur holdtes pad 75°¢C og der indgik ikke noget
farvestof. - ' .

* -Det behandlede textilstof bestod den lodrette standard-
flammepr¢vé som er navntri eksempel 2. Uden tilsatning af na-
triumwolframatet kunne textilstoffet ikke bestd den samme brand-

barhedsprgve.

Eksempel 5

Et vavet textilstof af 70/30 uld/ﬁylon behandledes som
i eksempel 2, idet dog kaliumfluorzirkonat erstattedes med 5%
kaliumfluortitanat (regnet pé ﬁldvagten) og temperaturen under
behandlingen holdtes pa 70°C. Det behandlede textilstof bestod
den foran,angivne standardprgve, medens stoffet ikke kunne be-

sta denne prgve uden tilsatning af wolframatet.

EksempeIVG

Dette eksempel belyser wolframatbehandlingen ved péfgring
ved foulardering.

En oplgsning indeholdende fglgende bestanddele pafgrtes
et 80/20 uld/polyester vavet textilstof til en optagelsesgrad
p& 70% til opndelse af fglgende impregneringsgrad, at regne
p& uldvagten:

7% zirkoniumoxyklorid

- 3% ammoniumbifluorid

JS% natriumwolframat

- 2% myresyre
,,»> Efter pafgring ved foulardering tgrredes textilstoffet

'ved 110°%, det skylledes i koldt vand i en haspel til fjernelse
af overskydne kemikalier og tgrredes pad ny. Ved et svagt ander-
ledes forsgg henstod textilstoffet partivis ved 200C i 4 timer
efter p&fgringen og blev derefter skyllet og tgrret.

I begge tilfzlde bestod textilstoffet den lodrette flam-
meprgve som er beskrevet i eksempel 2 med en brandetid pé& 2 sek.

og en forkulningslangde pa& 8 cm.
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Eksempel 7

Et heluldent enkelt jerseystof som var krympagtheds-
behandlet ved den kontinuerlige "Dylan" GRC harpiksbehandling
flammeresistensbehandledes med fglgende (regnet pad uldvagten):

7% zirkoniumoxyklorid

2,5% ammoniumbifluorid

2,5% citronsyre

7% saltsyre

3% natriumwolframat

Vaeskeforholdet var 1:15, pH-vardien 2,5, behandlings-
tiden 30 min. ved 70°C, det hele efterfulgt af én skylning med
vand. '

Det behandlede textilstof tilfredsstillede let kravene
ved den brazndbarhedsstandardprgve, der er navnt i eksempel 2,
bdde f¢r, mellem og efter 50 vaskninger ved 40°c. Krympefast-
hedsbehandlingen pavirkedes ikke af flammeresistensbehandlin-
gen. '

"Dylan" behandlingen bestdr i samtidig behandling med
klor og en polymer ved foulardering og er beskrevet i GB-PS
1.430.595.

Eksempel 8

Et heluldent dobbelt jerseystof som var krympzgtheds-
behandlet ved den portionsvise "Dylan" GRB harpiksbehandling
flammeresistensbehandledes ved den i eksempel 7 beskrevne
fremgangsmade.

Efter behandlingen tilfredsstillede textilstoffet de
brandbarhedsfordringer der er navnt i eksempel 2, bade fgr og
efter 50 vaskninger. Der iagttoges ingen ugunstig virkning pé
krympegthedsegenskaberne. ‘ ‘

Eksempel 9

Dette eksempel viser foreneligheden af zirkon-wolfram-
behandlingen med en silikoneharpiksbehandling. Et heluldent
vavet textilstof flammeresistensbehandledes med f¢glgende ingre-

dienser, idet mengderne er regnet pd uldens vegt:
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10% kaliumfluorzirkonat
10% saltsyre (37%s)
3% citronsyre

3% hatriumwolframat ) forblanding

Vaskeforholdet var 1:20, pH 2,5, behandlingstiden 30
mln. ved 65° c, efterfulgt af én skylning med vand.

Efter tg¢rring krympagthedsbehandledes en del af det
flammeresistensbehandlede textilstof i en kommerciel kemisk
rensningsmaskine med DC 109 silikone-efterbehandlingsmateriale.
Bide fgr og efter krympegthedsbehandlingen tilfredsstillede
textilstoffet den i eksempel 2 angivne standard-brandbarheds-
prove med en brandetid pa 2 sek. og en forkulningslangde pa
6,5 cm. Filtningskrympningen af det textilstof der ikke var
blevet krympegthedsbehandlet var 25%, medens den krympazgtheds-
behandlede prgve havde en filtningskrympning pd 2% efter 3 timers
vask i en 15 liter stor vaskemaskine ved 40°¢c, pH 7.

Eksempel 10

— e e S o o e S S

Samme textilstof som i eksempel 9 blev fgrst harpiksbe-
handlet med samme silikonemateriale efterfulgt af flammeresi-
stensbehandlingen som beskrevet i eksempel 9. Det flammeresi-
stensbehandlede stof havde en brandetid pa 1 sek. og en forkul-
ningslazngde pd 7 cm mens en prgve sSom kun fik krympagthedsbe-
handlingen ikke bestod den standard-flammeprgve som er angivet

i eksempel 2.

Eksempel 11

Dette eksempel belyser flammeresistensbehandling af en
uldrig blanding. Et uldtappe indeholdende 65% uld og 35% rayon
behandledes i en haspel med fglgende, beregnet pa uldvagten:

9% kalkumfluorzirkonat

10% saltsyre 37%s

3% vinsyre

3% natriumwolframat ) forblandede

vaskeforholdet var 1:25, pH 2,7, behandlingstid 30 min.

ved 50°C efterfulgt af &n skylning med vand.
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Brandetiden af det behandlede tappe var 1 sek. og forkul-
ningslengden 3 cm ved afprgvning ved den lodrette flammeprgve

som er angivet i eksempel 2.

Eksempel 12

—— —— g S o

Et mgbelpolstringsstof indeholdende 75% uld og 25% poly-
akrylfibre behandledes i en haspel med fglgende, regnet p& uld-
vaegten:

4% fluortitansyre

5% saltsyre

3% oxalsyre

3% natriumwolframat

Vaskeforholdet var 1:30, pH 2,9, behandlingen 30 min.
ved 70°C efterfulgt af é&n skylning med vand.

Det behandlede textilstof bestod den brandbarhedsprgve
som er angivet i eksempel 2 med en bréﬁdetid p& 4 sek. og en

forkulningslangde pa& 9 cm.

Selv om blandingerne i nogle af de eksempler hvor der
er behandlet blandinger indeholdt mere end 50% uld vil det
forstds at hvor ubrandbare fibre sdsom asbest eller glas udggr
en del af blandingen, s kan uldmengden nedszttes uden forrin-
gelse af flammeresistensegenskaberne.
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Patentkrav

1. Fremgangsmade til forbedring af flammeresistensen hos
keratlnholdlge textilmaterialer, ved hvilken materialet behand-
les med en sur oplgsning indeholdende et anionisk komplex af
titan eller zirkonium, k end e t e gn e t ved at mate-
rialet tillige behandles med et anionisk komplex af wolfram i
den sure oplgsning, fortrinsvis ved pH under 3,5.

2. Fremgangsmade ifglge krav 1, k en detegnet ved
at et isopolywolframat eller heteropolywolframat pdfgres det
keratinholdige textilmateriale samtidig med et fluor- eller
organisk chelatkomplex af titan eller zirkonium.

3. Fremgangsmdde ifglge krav 1, k e n detegnet ved
at onl¢sn1ngen er fremstillet ud fra et alkalimetalwolframat

og en sur titan- eller zirkoniumforbindelse sammen med et orga-
nisk karboxylsyre- eller hydroxykarboxylsyre—chelaterlngsmlddel
4, Fremgangsmdde ifglge et hvilket som helst af kravene 1-3,
kendetegnet ved at textilmaterialet neddyppes i op-
lgsningen i mindst 10 minutter ved 30-100°C.

5. Fremgangsmide ifglge et hvilket som helst af kravene 1-4,
kendetegnet ved at wolframkomplexet og titan-~ eller
zirkoniumkomplexet er oplgst i et surt farvebad indeholdende

et farvestof.

6. Fremgangsmade ifglge et hvilket som helst af kravene
1-5, k ende tegnet ved at behandlingen fortsattes ind-
til textilmaterialet har optaget 0,5-6% wolfram og 2-10% zir-
konium eller 1-5% titan, alt regnet pa vagten af fibrene.

Fremdragne publikationer:

Dansk patentansegning nr. 4978/71 (patent nr. 139481)
Fransk patent nr. 1418288
Tysk offentliggerelsesskrift nr. 2212718.
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