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DESCRIPCION
Método y composicién
La presente invencion se refiere a composiciones retardantes de la llama, y a métodos que se refieren a ellas.

Muchos materiales, por ejemplo algodén, mezclas ricas en algodoén, y otros materiales celuldsicos, tales como papel,
requieren un tratamiento quimico a fin de hacerlos retardantes de la llama. Esto es particularmente importante
cuando los materiales se van a usar en ciertas aplicaciones, por ejemplo cortinas, ropa de trabajo, tejidos para
amueblar, aplicaciones militares, y ropa de dormir para los nifios. Otra area importante es la lana y tejidos de
amueblar a base de lana, particularmente para el sector de asientos para transportes.

Es deseable que los materiales retardantes de la llama tengan un coste bajo, sean duraderos, no se desvien
materialmente de las propiedades mecanicas del tejido, sean capaces de tolerar procesos de tincién y de impresion
tradicionales para todos los intervalos de color, satisfagan los requisitos de salud y de seguridad, y sean
medioambientalmente aceptables.

Las composiciones retardantes de la llama (FR) de la técnica anterior se basan en sistemas que incluyen sales de
acido fosforico y amoniaco o fosfatos de amonio. Sin embargo, una desventaja con tales composiciones FR de la
técnica anterior es que no tienen una buena durabilidad con el lavado, y se pueden eliminar por lavado del tejido
durante el aclarado o el lavado a maquina normal.

La presente invencion se refiere en particular a composiciones retardantes de la llama duraderas con el lavado, y a
métodos relacionados. Las composiciones retardantes de la llama que tienen durabilidad con el lavado son
conocidas en la técnica anterior, pero cada una de estas composiciones tiene desventajas.

Por ejemplo, el sistema Proban (RTM) de Rhodia proporciona un acabado duradero con el lavado, pero conduce a
una manipulacién agresiva del tejido y a la decoloracién de azocolorantes simples.

Otra composicion FR existente duradera con el lavado es el sistema Pyrovatex (RTM) de Huntsman, pero es
relativamente cara y conduce a emisiones de formaldehido durante el revestimiento y a niveles residuales de
formaldehido libre en el tejido. Se sabe que el formaldehido es carcinégeno.

El documento US2482755 describe composiciones retardantes de la llama que, en realizaciones preferidas, son de
naturaleza acida y contienen acido fosférico y urea. Las composiciones se calientan durante periodos entre 3
minutos y 15 minutos. El documento US 2482755 ensefia que los tejidos tratados con tales composiciones se hacen
resistentes a la llama mediante la incorporacion en el tejido de restos de fésforo y de nitrégeno.

Inagaki Norihiro et al. describen en “Phosphorylation of Cellulose with Phosphorous Acid and Thermal Degradation of
the Product”, Journal of Applied Polymer Science, vol. 20, no. 10, octubre de 1976, paginas 2829-2836, un método
para tratar un material (celulosa) para mejorar la capacidad de retardar la llama, comprendiendo el método aplicar al
material urea, acido fosforoso y una base que comprende un cation metalico monovalente, en la que el cation
metalico monovalente es sodio.

Segun un primer aspecto de la presente invencion, se proporciona un método para tratar un material que contiene
celulosa para mejorar la capacidad de retardar la llama, comprendiendo el método aplicar al material urea, acido
fosforoso o una sal del mismo, y una base que comprende un catién metalico monovalente, en la que el cation
metalico monovalente es potasio.

La urea y el acido fosforoso (o su sal) y la base se pueden aplicar secuencialmente, en tres tratamientos o en dos
tratamientos, en cualquier orden, o se pueden aplicar simultaneamente.

En realizaciones preferidas, se aplican simultaneamente. El método del primer aspecto comprende adecuadamente
aplicar a un material una composicion que comprende acido fosforoso o una sal del mismo, y urea y una base que
comprende un catién metalico monovalente, en la que el catiobn metalico monovalente es potasio. En algunas
realizaciones, la composicion aplicada al material tiene un pH de al menos 6, por ejemplo al menos 7, al menos 7,5,
o al menos 8. Adecuadamente, la composicién aplicada al material tiene un pH de hasta 11, o hasta 10. En algunas
realizaciones, el pH de la composicién es alrededor de 8,6 a alrededor de 9,8.

En algunas realizaciones preferidas, el pH de la composiciéon puede tener un pH de 4,5 a 5,5, por ejemplo alrededor
de pH 5. El uso de una composicion que tiene un pH de alrededor de 5 puede mejorar la manipulaciéon del material
tratado. Un pH mas bajo es desfavorable debido al reblandecimiento/debilitamiento del material tratado durante el
curado a temperaturas elevadas.

Por acido fosforoso se hace referencia al material que tiene la formula molecular HsPOs, que, al reaccionar con una
base, produce sales de fosfito.

Las sales de acido fosforoso que se pueden aplicar adecuadamente al material son aquellas de metales
monovalentes, especialmente metales alcalinos.
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En un método del primer aspecto de la presente invencién que comprende aplicar una base que comprende un
cation metalico monovalente, esa base puede incluir hidroxidos de metales alcalinos, bicarbonatos de metales
alcalinos, carbonatos de metales alcalinos, y otros materiales conocidos por los expertos en la técnica. El catiéon de
metal alcalino de la base es potasio.

Segun un segundo aspecto de la invencién, se proporciona una composicion retardante de la llama que comprende
acido fosforoso o una sal del mismo, urea y una base que comprende un catién metalico monovalente, en la que el
catién metalico monovalente es potasio.

Las bases adecuadas incluyen hidréxidos de metales alcalinos, bicarbonatos de metales alcalinos, carbonatos de
metales alcalinos, y otros materiales conocidos por los expertos en la técnica.

Se prefiere especialmente el hidroxido de potasio.

El método del primer aspecto de la presente invencidon comprende preferiblemente aplicar a un material una
composicion del segundo aspecto.

La composicion puede comprender ademas amoniaco y aminas organicas solubles o dispersables en agua, tales
como trietanolamina, que se puede usar para ajustar el pH de la misma. Cuando el tejido tratado se calienta, se
pueden evaporar bases volatiles, haciendo que el pH sea menor. En tales casos, la presencia de bases metalicas
monovalentes actuara para amortiguar el pH del material (por ejemplo, un tejido), y podria evitar que el pH cayese
hasta el grado en el que se darie el tejido.

Se puede anadir a la composicion acido fosforoso libre, o se puede proporcionar una sal de acido fosforoso. La
persona experta apreciara que en realizaciones en las que se usa acido fosforoso libre, éste puede estar presente
en ciertas condiciones en la composicién como una sal.

En una reallzaC|on preferida, la composicién comprende al menos 60 gdm de acido fosforoso, preferlblemente al
menos 80 gdm , mas preferlblemente al menos 90 gdm , mas preferiblemente al menos 120 gdm y lo méas
preferible al menos 150 gdm La composmlon puede comprender adecuadamente hasta 300 gdm de acido
fosforoso, por ejemplo hasta 275 gdm y preferiblemente hasta 250 gdm

La composmlon puede comprender adecuadamente al menos 100 gdm™ de urea, greferiblemente al menos 150
gdm preferlblemente al menos 200 gdm mas preferiblemente al menos 250 gdm™, y lo mas preferible al menos
300 gdm

La composiciéon puede comprender adecuadamente hasta 500 gdm de urea, por ejemplo hasta 450 gdm
preferiblemente hasta 400 gdm y mas preferiblemente hasta 375 gdm

La composicion puede comprender adecuadamente dicha base a una concentraciéon de al menos 1M (molar),
preferiblemente al menos 1,4M, preferiblemente al menos 1,8M, mas preferiblemente al menos 2M, y lo mas
preferible al menos 2,8M.

La composiciéon puede comprender adecuadamente dicha base a una concentracion de hasta 5M, mas
preferiblemente hasta 4,5M, preferiblemente hasta 4M, y lo mas preferible hasta 3,6M.

Las concentraciones sefaladas anteriormente son generalmente adecuadas pero especialmente aplicables para una
composicion destinada a ser aplicada hasta 100% de wpu (captacion en humedo).

La relaciéon en peso de urea a acido fosforoso en la composiciéon de la presente invencion es preferiblemente al
menos 1:1, mas preferiblemente al menos 1,2:1, y lo mas preferible al menos 1,3:1.

La relacion en peso de urea a acido fosforoso es preferiblemente hasta 6:1, por ejemplo hasta 5:1, preferiblemente
hasta 4:1, y lo mas preferible hasta 3:1.

Cuando esta presente una sal de acido fosforoso, las definiciones aqui de cantidad de acido fosforoso o relacién en
peso de acido fosforoso a otro componente se aplican al resto acido de la sal.

En algunas realizaciones, la composicion puede comprender ademas una resina polimérica catidnica soluble en
agua o dispersable en agua. Se prefieren resinas de reticulacion catiénicas; son mas preferidas las resinas
catiébnicas que son capaces de autorreticularse o de reticularse bajo un régimen de coccion o de curado. La
seleccion especifica de la resina éptima se puede realizar segun circunstancias especificas referidas al uso final por
alguien experto en la técnica. Los ejemplos de tales componentes incluyen resinas de poliaminoamida-
epiclorohidrina, tales como Hercosett 125 (Hercules) o Beetle Resin PT765 (BIP), compuestos de poliamonio
cuaternario tales como TinofixFRD (Ciba) o Levogen FL (Bayer) o cyclanon E (BASF), o aminas cuaternarias
alifaticas poliaminicas tales como Optifix F (Clariant). Se ha encontrado que ciertas resinas de poliaminoamida-
epiclorohidrina son particularmente eficaces para el tratamiento retardante de la llama de telas de algodon.

La resina catiénica soluble en agua o dispersable en agua se puede incluir en la composiciéon en el momento de la
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fabricacién, o se puede afadir a la composicion antes del uso. El punto de adiciéon se determinara por el sistema
particular en uso y la estabilidad al almacenamiento de la resina escogida cuando se mezcla con los otros
componentes de la composicion retardante de la llama. Tales consideraciones son de lo mas comunes, y son bien
conocidas por los expertos en la técnica.

En una realizacién preferida, la composicion comprende al menos 5 gdm de una resma polimérica catidnica soluble
en agua preferiblemente al menos 15 gdm mas preferiblemente al menos 30 gdm y lo mas preferible al menos
45 gdm

La composicién puede comprender adecuadamente hasta 250 gdm de resina polimérica cationica squbIe en agua,
preferiblemente hasta 150 gdm mas preferiblemente hasta 75 gdm y lo mas preferible hasta 55 gdm

El uso de una resina polimérica catidnica es muy ventajoso en la presente invencién. Un material, por ejemplo un
material celuldsico, que ha sido tratado con acido fosforoso puede tener en la superficie una concentracion elevada
de restos de fosfito enlazados covalentemente y también no unidos. Esto conduce a una superficie aniénica que es
hidrofila, y de este modo es probable que absorba agua. Por lo tanto, el material se humedece a menudo y también
puede tener a contraerse. La inclusidon de una resina polimérica catiénica ayuda a reducir la naturaleza aniénica de
un material tratado con acido fosforoso, y de este modo ayuda a evitar la humedad y la contraccion. La eleccion
cuidadosa de una resina polimérica cationica apropiada por los expertos en la técnica puede mejorar la manipulacion
fisica del tejido, y también puede proporcionar propiedades hidréfobas. Este método se podria usar de este modo
para proporcionar tejidos impermeables.

En una realizacion adicional de la presente invencion, la composicion puede incluir un material de fase dispersa, por
ejemplo un pigmento, carga o sus mezclas. Los ejemplos de tales materiales incluyen pigmentos retardantes de la
llama, tales como hidréxido de magnesio, carbonato de calcio, fosfato de aluminio, fosfito de aluminio, silicato de
aluminio, fosfito de magnesio y fosfato de magnesio. Se pueden usar otros pigmentos para proporcionar otras
propiedades, tales como color, opacidad, hidrofobia, propiedades de planchado facil, y una manipulaciéon suave. El
intervalo de materiales de fase dispersa adecuados es grande. Sin embargo, las selecciones apropiadas se podrian
realizar facilmente por la persona experta en la técnica, segun las propiedades precisas requeridas. En los ejemplos
se incluyen algunos materiales adecuados para uso en la presente invencion.

En una realizacion preferida, la composmon comprende al menos 0,1 %dm de pigmento retardante de la Ilama
preferiblemente al menos 5 gdm mas preferiblemente al menos 10 gdm™, y lo mas preferible al menos 15 gdm

La composicion puede comprender adecuadamente hasta 220 g3dm de pigmento retardante de la llama,
preferiblemente hasta 150 gdm mas preferiblemente hasta 100 gdm™, y lo mas preferible hasta 50 gdm

Si se afiade el pigmento o combinacion de pigmentos con el fin de dar color, entonces la cantidad usada se
determinaria por el tono deseado. Sin embargo, normalmente no excederia 50 gdm

Se ha encontrado sorprendentemente que es particularmente ventajoso incluir una resina polimérica cationica en
combinacién con un pigmento, en particular cuando el pigmento emplea un agente dispersante con grupos
anionicos.

La composicién es preferiblemente una composicion acuosa. La composicion se puede preparar adecuadamente
mediante adicion de urea a una disoluciéon acuosa de acido fosforoso. Entonces se puede afadir hidroxido potasico
para proporcionar una composicién que tiene un pH deseado. Este puede ser, por ejemplo, aproximadamente pH 7.
En otras realizaciones, puede ser aproximadamente pH 5. Se puede obtener un pH mayor, por ejemplo pH 7,4 a 10,
mediante adicién de material basico adicional.

La concentracion global de la composicién, como el licor de tratamiento, se seleccionara para ajustarse a la
captacién en humedo dada por el equipo seleccionado y para el balance global econémico y de comportamiento
dado por las tasas de tratamiento resultantes. Tales consideraciones son comunes para los expertos en la técnica.
La composiciéon se puede proporcionar en forma concentrada, para ser diluida por el usuario. Adicionalmente, por
ejemplo a fin de reducir el coste global del tratamiento, la composicién se puede suministrar diluida previamente, en
cuyo caso los intervalos de concentracion estipulados se pueden reducir proporcionalmente. Cuando en esta
invencién se especifican concentraciones de reactivos, éstas se basan en una captacion en himedo nominal de
100%. Las composiciones de esta invencion se pueden aplicar al sustrato mediante un niumero de métodos
conocidos en la industria. Para sustratos textiles, es comun el equipo de fulardado-rame. La captaciéon en humedo
puede variar segun la configuracion de la maquina precisa, y es habitual el ajuste de la concentracion del licor por el
usuario para adecuarse al montaje de la maquina.

Preferiblemente, el material es un material de banda a base de fibras, por ejemplo un papel o cartén, o, lo mas
preferible, un tejido, incluyendo un tejido tricotado o tejido, o un material no tejido. Los materiales adecuados
incluyen algoddén, viscosa, liocel, fibra a base de queratina (por ejemplo lana) y fibras sintéticas; y mezclas de
cualquiera de los anteriores. Sin embargo, el material es un material que contiene celulosa, especialmente que
contiene al menos 50% de contenido celuldsico. Los materiales preferidos son algodén vy tejidos ricos en algodon,
que contienen al menos 50% de algodon (por ejemplo tejido de algoddn/poliéster 75/25); y materiales a base de
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queratina, tales como lana.

Aunque la invencidn no esta limitada al tratamiento del tejido, para facilitar la comprensién posterior de la discusién
del método, la invencién se describira en este contexto.

En el método del primer aspecto, la composicién se puede aplicar al material por cualquier medio adecuado. Un
método preferido para un tejido es el fulardado, un término bien entendido por los expertos en la técnica. El
fulardado puede tener lugar, por ejemplo, a una velocidad de alrededor de 50 metros por minuto.

Preferiblemente, el método del primer aspecto comprende ademas una etapa (x) de curar la composicién en el
material.

La etapa de curado (x) se puede lograr mediante un niumero de métodos alternativos. En un método, el material
tratado se puede preparar de forma discontinua a una temperatura apropiada. La preparacion discontinua es un
procedimiento bien conocido por los expertos en la técnica. La preparacién discontinua comprende enrollar el tejido
recientemente tratado en un cilindro que se protege mediante una capa impermeable de material, por ejemplo
polietileno. El rollo se almacena entonces a una temperatura apropiada hasta que los componentes activos han
penetrado los hilos y fibras del sustrato. La temperatura puede estar por debajo o por encima o a la temperatura
ambiente.

En otra realizacién, el material tratado se cura cociéndolo en un horno, adecuadamente alimentando la banda de
tejido a través de una estacion de calentamiento (por ejemplo estirado en bastidor o rameado).

Es posible con algunos disefios de equipos avanzados controlar estrechamente las zonas calentadas a través de las
cuales pasa el tejido con respecto al perfil de temperatura, humedad y otras caracteristicas medioambientales. Tales
métodos pueden producir beneficios en el comportamiento del producto final, y también reducir los costes de
aplicacion.

La coccion se lleva a cabo preferiblemente a una temperatura de al menos 120°C, preferiblemente 150°C, mas
preferiblemente al menos 170°C. La temperatura de cocciéon es preferiblemente menor que 220°C, mas
preferiblemente menor que 200°C, lo més preferible menor que 190°C.

El material se cuece preferiblemente en un horno durante un periodo de al menos 20 segundos, mas
preferiblemente al menos 30 segundos, y lo mas preferible al menos 40 segundos.

El material se puede cocer en el horno durante un tiempo de hasta 15 minutos. Preferiblemente, se cuece durante
un periodo de hasta 3 minutos, por ejemplo hasta 2 minutos, preferiblemente hasta 90 segundos, y mas
preferiblemente hasta 60 segundos.

Preferiblemente, el método puede comprender una etapa adicional (y) tras la etapa de curado (x) de rehidratacion
del material. La rehidrataciéon se puede lograr mediante un numero de métodos alternativos. En algunas
realizaciones, la exposicion del material al aire durante un periodo de al menos 3 minutos, por ejemplo 5 minutos, es
suficiente para permitir que se produzca la rehidratacion.

En otra realizacion, la etapa de rehidratacion puede implicar tratar el material con agua. Esto se puede lograr, por
ejemplo, mediante el tratamiento con vapor, mediante pulverizacién, rociado o fulardado.

En algunas realizaciones, la etapa de rehidratacion puede comprender una etapa de tratamiento del material durante
un segundo tiempo con una composicion segun el segundo aspecto. La formulacién de la composicién puede ser la
misma o diferente a la usada en la primera etapa de tratamiento. Como alternativa, puede comprender tratar el
material con una composicion acuosa que contiene urea pero preferiblemente nada de &cido fosforoso.

El método de la presente invencion comprende adecuadamente una etapa de curado adicional (z), tras la etapa de
curado (x) y, cuando se utiliza, una etapa de rehidrataciéon (y). La segunda etapa de curado se lleva a cabo
adecuadamente dentro del alcance de las definiciones dadas anteriormente para la primera etapa de curado (x).
Esas definiciones también se aplican asi a la segunda etapa de curado (z). Preferiblemente, la segunda etapa de
curado se lleva a cabo de la misma manera que la primera etapa de curado (x); de este modo, las etapas (x) y (z)
son preferiblemente idénticas de forma sustancial. Tras la segunda etapa de curado, el método comprende
adecuadamente una etapa final de aclarado y secado del material, mediante métodos estandar. Por ejemplo, el
aclarado se puede llevar a cabo sumergiendo en una serie de bafios de agua, seguido del secado a una temperatura
elevada, por ejemplo 50-140°C, de forma adecuada aproximadamente 120°C. La ganancia de peso seco final en el
tejido puede ser entonces aproximadamente 5-15%, preferiblemente de forma aproximada 10% de soélidos, en peso
de fibra.

El método de la presente invencion puede comprender una o mas etapas de tratamiento adicionales tras las etapas
de curado primera y/o segunda.

Por ejemplo, el material se puede aclarar con agua fria. Entonces se puede tratar opcionalmente con una
composicién acida, adecuadamente una composicién que comprende un acido organico, por ejemplo acido férmico.
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El material se puede tratar opcionalmente con una composicién que comprende una sal de amonio cuaternario. Los
ejemplos de sales de amonio cuaternario adecuadas incluyen cloro, haluros de tetraalquilamonio, derivados de
amina terciaria de epiclorohidrina o epibromohidrina, y derivados poliaminicos.

Los haluros de tetraalquilamonio adecuados incluyen sales de bromuro o cloruro de grupos amonio cuaternario
R4N", en los que cada R se selecciona independientemente de un grupo alquilo que tiene de 1 a 24, preferiblemente
de 1 a 16 atomos de carbono. Los ejemplos especificos incluyen bromuro de tetrametilamonio y bromuro de
cetiltrimetilamonio.

Los derivados adecuados de epiclorohidrina y epibromohidrina incluyen compuestos de formula I:

OH

-+
X RsN X
(I)

en la que el o cada X se selecciona independientemente de cloro y bromo, y cada R se selecciona
independientemente de un grupo alquilo opcionalmente sustituido. Cada R puede ser un grupo alquilo que tiene 1 a
30 atomos de carbono. En algunas realizaciones, uno o mas de los grupos R es un grupo alquilo de cadena larga
que tiene, por ejemplo, de 10 a 28 atomos de carbono.

En algunas realizaciones, cada R es un grupo alquilo que tiene 1 a 4 atomos de carbono. En una realizacion
alternativa, los grupos R pueden estar unidos, por ejemplo para formar un resto de morfolina. En un ejemplo, R3N*
representa un resto de N-metilmorfolina.

En una realizacién preferida, la sal de amonio cuaternario es cloruro de 3-cloro-2-hidroxi-1-trimetilaminopropano.

Los derivados poliaminicos adecuado incluyen aquellos conocidos con el nombre comercial ISOL Fixer NFO, que
esta disponible de lonic Solutions, Bradford, UK.

Como alternativa y/o adicionalmente, el material se puede tratar adicionalmente con una composicion que
comprende una sal metélica. Adecuadamente, la composicion es una composicién acuosa que comprende la sal de
un metal divalente o trivalente, seleccionado preferiblemente de magnesio, calcio y aluminio. Preferiblemente, la sal
es una sal soluble en agua, por ejemplo un cloruro, carbonato o sulfato. Las sales adecuadas incluyen cloruro de
magnesio, sulfato de magnesio, cloruro de calcio, carbonato de calcio y sulfato de aluminio.

Preferiblemente, la composicion comprende de 1 a 50 g/litro de la sal, por ejemplo de 5 a 20 gl/litro.

En la una o mas etapas de tratamientos adicionales opcionales, la composicién o composiciones se pueden aplicar
mediante cualquier medio adecuado. Tales métodos de aplicacidon son bien conocidos por los expertos en la técnica,
y la persona experta podria seleccionar facilmente una técnica apropiada.

Durante el procesamiento, un tejido se puede estirar en ambas direcciones, pero especialmente en la direccién de
urdimbre del tejido, debido a la accion de la maquinaria. Este estiramiento da como resultado una ganancia de tejido
extra, que puede ser util en caso de problemas que surjan en la produccion. En algunas realizaciones, el método de
tratamiento de la presente invencion puede invertir la accion del estirado. Esto puede parecer entonces que es una
contraccion del tejido. El uso de una o mas de las etapas de tratamiento adicionales descritas anteriormente tras el
curado ayuda a minimizar la contraccion del tejido, sin provocar efectos perniciosos con relacion a las propiedades
retardantes de la llama o de manipulacién del material.

La contraccién también puede estar provocada por el incremento en la hidrofilia del material introducida por la
incorporacion de grupos éster de fosfonato de celulosa. La introduccion de cationes bivalentes o trivalentes puede
actuar para deshidratar estos restos y evitar la contracciéon de relajacion debido a un hinchamiento excesivo con
agua.

Segun un tercer aspecto de la presente invencion, se proporciona un material que contiene celulosa, tratado
mediante el método del primer aspecto.

El material del tercer aspecto se proporciona adecuadamente con propiedades retardantes de la llama duraderas
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con el lavado. Mediante esto se quiere decir que el material es retardante de la llama tras mdultiples lavados. Las
necesidades precisas de lavado y de ensayo de llama son una materia para la legislacién local en la jurisdiccion en
la que se comercializara eventualmente el producto. A titulo de ejemplo, los ensayos de lavado incluyen
BS5651:1978 (Procedimientos de limpieza y humectacion para uso en la evaluacion del efecto de limpieza y
humectacién sobre la inflamabilidad de tejidos textiles y montajes de tejidos); BS EN ISO 12138:1997 (Textiles -
Procedimientos de lavado doméstico para tejidos textiles antes del ensayo de inflamabilidad); y BS EN ISO
6330:2001 (Textiles y procedimientos de lavado doméstico y secado para el ensayo de textiles).

Tipicamente, estos ensayos consisten en lavar el tejido a una relacion de licor determinada, durante un periodo de
tiempo y temperatura determinados. Los diferentes usos finales requieren diferentes comportamientos de lavado; sin
embargo, una buena prueba patrén es como sigue: relacion de licor 16:1, 60°C durante 12 minutos, aclarados de 3
minutos (repetidos 4 veces).

También, a titulo de ejemplo, el ensayo de llama adecuado incluye el método expuesto en BS5438 (Métodos de
ensayo para la inflamabilidad de tejidos textiles cuando se someten a una pequefia llama de ignicién aplicada a la
cara o borde inferior de muestras orientadas verticalmente), en el que el tejido es soportado en un bastidor vertical
con una llama de butano de longitud especifica aplicada perpendicular al tejido durante 15 segundos.

El estandar britanico requiere que un tejido cumpla ciertos criterios a fin de pasar el estandar. El mas importante de
estos es que la longitud de la quemadura observada no debe exceder el tamafio del bastidor de ensayo
(aproximadamente 15 cm). El resplandor que soporta un frente de llama y un orificio en la region quemada del tejido
también son observaciones que dan como resultado un fallo del ensayo. Los ejemplos de pases y fallos del ensayo
de llama se muestran en la tabla a continuacion para tejidos de algodén tratados sometidos a un procedimiento de
ensayo segun BS 5438.

Sin querer estar atados por la teoria, cuando el material es celuldsico, se cree que la reaccion transcurre via un
monoéster con el 4cido fosforoso, proporcionando un éster fosforoso de celulosa como sal metélica. De este modo,
la presente invencion proporciona un material de celulosa tratado que incluye el producto de la reaccion de
monoéster de celulosa y una sal metalica monovalente de acido fosforoso, en el que la sal metalica monovalente es
una sal potasica. La reaccion se muestra en el esquema 1.

o) 0
" 80 ” 20
H—O0——P—GC M + HO=—Cel =—wreitm Cel—0——P—0 M + HO
H H
X

Esquema 1

en el que “Cel” representa el resto de un material celulésico, por ejemplo algodén o tejido rico en algodén, y M* es un
catién de potasio.

En un aspecto adicional, la presente invencién proporciona una composiciéon de materia que consiste en, o
comprende como el componente celuldsico principal presente, un compuesto de formula general X.

Se cree que esta especie reacciona entonces con un resto celulésico adicional para formar una especie de diéster Y
mostrada en el esquema 2.



10

15

20

25

30

35

40

ES 2382643 T3

0
HO—""CeI+X"'—-—'—PCeIOHOCeI+H20
|
Y
Esquema 2

en el que “Cel” representa el resto de un material celulésico, por ejemplo algodén o tejido rico en algodon.

En un aspecto adicional, la presente invencion proporciona una composicion de materia que consiste en, o
comprende como el componente celuldsico principal presente, un compuesto de formula general Y.

Un “componente celulésico principal” representa aqui que al menos 50% de la celulosa tratada en el método forma
el compuesto de férmula general X o Y; preferiblemente al menos 60%, mas preferiblemente al menos 80%, y lo
mas preferible al menos 90% (en peso).

Cuando el sustrato contiene, por ejemplo, fibras a base de queratina, los nucledfilos en la superficie de queratina son
capaces de formar compuestos analogos que funcionan de forma similar a los diésteres de celulosa.

Asi como estos compuestos son aspectos adicionales de la invencién, también los métodos descritos para su
preparacion son todavia aspectos adicionales de la invencion.

Se deberia observar que el material tratado del tercer aspecto de la presente invencion es un material retardante de
la llama duradero con el lavado, que no incluye nitrégeno unido residual. Esto es diferente a los materiales tratados
con composiciones retardantes de la llama de la técnica anterior, por ejemplo polifosfatos de amonio y sistemas a
base de fosfato descritos en el documento US2482755, en el que se ensefia que es necesario el nitrégeno para
proporcionar una capacidad retardante de la llama para una cantidad econémica de fésforo.

Es ventajoso que la presente invencion sea capaz de proporcionar un material retardante de la llama tratado que no
incluya atomos de nitrégeno incorporados en una composicion retardante de la llama.

Se ha encontrado ademas que un material tratado segun la presente invencion tiene propiedades de planchado
duradero. Un material producido asi se puede considerar que tiene propiedades de “cuidado facil”’, y de este modo
no necesita ser planchado por el consumidor.

En algunas realizaciones se puede usar un método del primer aspecto para producir un tejido que contenga arrugas
(incluyendo pliegues o plisados) que son de “cuidado facil”. Si, tras la etapa (x), se introducen arrugas en un tejido y
después se lleva a cabo una etapa de rehidratacion (y) opcional y después una segunda etapa de curado (z), las
arrugas introducidas seran una caracteristica “permanente” del tejido, es decir, dichas arrugas seran duraderas
frente al lavado.

En algunas realizaciones, un tejido se podria tomar después de la primera etapa de curado (x), se podria usar para
obtener un articulo (una prenda, por ejemplo), y después se podria someter a etapas posteriores (y) (opcional) y (z).

En un aspecto adicional, las composiciones usadas en el método de la presente invencion pueden incluir un tinte,
introduciendo de ese modo coloracion al tejido al mismo tiempo que las propiedades retardantes de la llama y/o de
cuidado facil y/o de arrugado permanente. El tinte puede ser por ejemplo un tinte reactivo, un tinte directo, un tinte
acido, un tinte de tinaja, un tinte premetalizado, o un tinte mordiente. Si tales compuestos estan presentes en las
composiciones usadas en la presente invencién, el material producido se puede tefir con un color profundo, y el
material teflido puede tener solidez a los multiples lavados. El tinte se une covalentemente a la fibra durante la etapa
(x) y/o la etapa (z). En una realizacién alternativa, se puede incluir un tinte en una segunda composiciéon de
fulardado usada en la etapa de rehidratacion (y).

En realizaciones preferidas, sin embargo, cualquier tinte presente esta incluido en la composicién del segundo
aspecto. Los tintes preferidos son tintes reactivos solubles en agua. Los tintes reactivos adecuados son aquellos que
incluyen grupos halotriazina, halopirimidina, haloquinoxalina, vinilsulfona o o-bromoacrilamido. Los ejemplos de
tintes reactivos preferidos incluyen Cl Reactive Violet 5, Cl Reactive Blue 19, Cl Reactive Red 23, Cl Reactive Black
5, Cl Reactive Orange 16 y Cl Reactive Yellow 160.

En tales realizaciones, la composicién comprende al menos 0,01 gdm'3 de tinte, preferiblemente al menos 0,1 gdm'3,
mas preferiblemente al menos 1 gdm'3, y lo mas preferible al menos 10 gdm'3.
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La composicidon puede comprender adecuadamente hasta 200 gdm'3 de tinte, preferiblemente hasta 100 gdm'3, mas
preferiblemente hasta 50 gdm'S, y lo mas preferible hasta 20 gdm'S.

Las concentraciones de tinte dependeran del color y profundidad de tono que se requieran, y tales consideraciones
son comunes para los expertos en la técnica.

La invencion se describira ahora adicionalmente con relacién a los siguientes ejemplos no limitados.
EJEMPLOS
Ejemplo 1

En la Tabla 1 se detalla una composicion de la invencion, y se preparé mediante el método descrito.

Tabla 1
Producto quimico Cantidad g/l
lAcido fosforoso 160,6
Urea 327
Hidroxido de potasio 192
Disolucién de hidroxido de amonio (35%) 65
Xilenosulfonato de sodio 0,5
IAgua 600
Total = 1345,1g

. Disuélvase acido fosforoso (160,6 g) en agua (500 ml), y después anadase urea (327 g).
. Afadase hidréxido potasico (192 g) para ajustar el pH hasta pH 7.

. Ajustese el pH hasta pH 9 usando hidréxido aménico (65 ml).

. Complétese hasta un litro usando agua (100 ml).

. Fulardese sobre tejido de algodén a ~100% de wpu (captacion en himedo).
. Séquese a 120°C durante 60 segundos.

. Cuézase a 200°C durante 90 segundos.

. Rehidratese (cuélguese/rociese/vaporicese toda la noche).

. Vuélvase a cocer a 200°C durante 90 segundos.

. Aclarese el tejido con agua.

. Séquese al aire colgando la tela toda la noche.

“wpu” (captacion en humedo) describe el porcentaje de incremento en peso del tejido inmediatamente después de
que el tejido ha sido tratado con un material liquido. De este modo, 100% de wpu representa que el peso del tejido
es 100% mas grande inmediatamente después del tratamiento.

Cuando el tejido esta seco, se puede tefiir con una disolucion de Cl Basic Blue 47 (Astrazon Blue 3RL, Dystar); un
tinte catidénico sustantivo a cualquier resto cargado negativamente tal como grupos P-O" en el tejido. Esto permite
una evaluacion visual del grado de reaccidn, en particular lo que se cree que es la formaciéon de monoéster de fosfito
y diéster de fosfito durante el procesamiento (compuestos X e Y anteriores). La tincion del tejido tratado también
revela la uniformidad del tratamiento.

El procedimiento de tinciéon es como sigue:

. Preparese el licor de tincién: Astrazon Blue 3RL (1 g/l), Sandozin NIN (1 g/l), Acido Acético 3 ml/l pH 4,5
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. Sumérjase el tejido en la disolucion de tincion a temperatura ambiente (~18°C) durante 5 minutos (relacion de
licor 10:1)

. Aclarese en agua corriente fria durante 5 minutos.
. Séquese el tejido tefido antes de la evaluacion.

El tejido de algoddn no tratado se tifie débilmente debido al bajo numero de grupos cargados negativamente en el
tejido. El tejido que ha sido fulardado con el licor retardante de la llama (FR) (Tabla 1), que ha sido secado y
después se ha cocido una vez, se tifie muy fuertemente debido al mayor nimero de grupos cargados negativamente
procedentes de la formaciéon del monoéster de fosfito. El tejido que ha sufrido entonces una segunda coccion
(recoccidn) se tifie débilmente, lo que se cree que es debido a que los grupos de monoéster de fosfito forman grupos
de diéster de fosfito, reduciendo efectivamente el niUmero de grupos cargados negativamente. Los resultados de
estos ensayos de tincidon se muestran en la Tabla 2, a continuacién.

Tabla 2

N \“\\.\_\ ) \\\\
L
X

N
-

: N
.

No tratado Cocido una vez Cocido dos veces

Antes del ensayo de llama, las muestras de tejido se sometieron a una técnica de humectacion/limpieza apropiada,
como se expone en los procedimientos de los estandar britanicos. Tales estandar usados son BS5651:1978
(Procedimientos de limpieza y humectacién para uso en la evaluacion del efecto de limpieza y humectacion sobre la
inflamabilidad de tejidos textiles y montajes de tejidos); BS EN ISO 12138:1997 (Textiles - Procedimientos de lavado
doméstico para tejidos textiles antes del ensayo de inflamabilidad); y BS EN ISO 6330:2001 (Textiles y
procedimientos de lavado doméstico y secado para el ensayo de textiles).

Tipicamente, estos ensayos consisten en lavar el tejido a una relacion de licor determinada, durante un periodo de
tiempo y temperatura determinados. Los diferentes usos finales requieren diferentes comportamientos de lavado; sin
embargo, una buena prueba patron es como sigue: relaciéon de licor 16:1, 60°C durante 12 minutos, aclarados de 3
minutos (repetidos 4 veces). Los ejemplos subsiguientes se han sometido al régimen de ensayo de lavado anterior.

El tejido se ensayo a la llama segun el método expuesto en BS5438 (Métodos de ensayo para la inflamabilidad de
tejidos textiles cuando se someten a una pequefia llama de ignicién aplicada a la cara o borde inferior de muestras
orientadas verticalmente), en el que el tejido es soportado en un bastidor vertical con una llama de butano de
longitud especifica aplicada perpendicular al tejido durante 15 segundos.

El estandar britanico requiere que un tejido cumpla ciertos criterios a fin de pasar el estandar. El mas importante de
estos es que la longitud de la quemadura observada no debe exceder el tamafio del bastidor de ensayo
(aproximadamente 15 cm). El resplandor que soporta un frente de llama y un orificio en la regidon quemada del tejido
también son observaciones que dan como resultado un fallo del ensayo.

Los resultados se dan en la Tabla 3 a continuacion:

10
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Tabla 3: Resultados de los ensayos de llama sobre algoddén tratado

Secado Coccion 1 Coccion 2 Ensayos de solidez al lavado

OWFT

120°C60s | 200°C90s | NINGUNA

120°C60s | 200°C90s | 200°C 90's

Pasa Pasa

OWFT significa que no esta sometido a ensayos de solidez al lavado.
SWEFT significa sometido a 5 ensayos de solidez al lavado.

Con esta formulaciéon y procedimiento de tratamiento, se observa que se necesita una doble coccion a fin de
producir una durabilidad con el lavado.

Ejemplos 2-6

Se prepararon composiciones adicionales de la invencién como se detalla en la Tabla 4 usando métodos analogos a
los descritos en el Ejemplo 1.

Tabla 4

Ejemplo 2 3 4 5 6
Acido fosforoso (g/l) 160,6 160,6 | 160,6 105 160,6
Urea (g/l) 327 2374 | 2354 327
Hidréxido de potasio (g/l) 192 161 125,4 196
Disolucion de hidréxido de amonio (35%, g/l)) 65 250 67 447 26
Xilenosulfonato de sodio (g/l) - 0,5 0,5 0,5 0,5
Cianato de potasio (g/l) - 327 - -
Agua (g/1) 600,5 499 597,5 | 665,1 650
Total (g/1) 1345,1 | 1237,1 | 1224 | 1176,1 | 1360,1
pH final 9 10,6 9 9,4 7.4

11
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Ejemplos 7-33

Las disoluciones resultantes se secaron y se cocieron a las temperaturas y durante los periodos indicados, y
opcionalmente se rehidrataron y se volvieron a cocer como se describié. Después de una coccidn final, el tejido se
aclaré con agua y se seco al aire colgando la tela toda la noche.

La rehidratacion se logré colgando/rociando/vaporizando toda la noche.
Cuando el tejido esta seco, se lavd y se tifidé segun los procedimientos sefialados en el Ejemplo 1.

Después de cualesquiera procedimientos de lavado relevantes, el tejido se ensay6 a la llama segun el método
expuesto en BS5438 como se describe en el Ejemplo 1. Los resultados se dan en la Tabla 5 a continuacion:

Tabla 5
Ejemplo 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
Disolucion del 2 2 2 2 1 1 3 3 1 1 3 4 4 4
ejemplo
Temperatura de
secado (°C) 120 | 120 | 120 | 120 - - - - - - - 120 | 120 | 120
Tiempo de secado | 60 60 60 60 - - - - - - - 60 60 60
(s)
12 Temp. de 200 | 200 | 200 | 200 | 170 | 170 | 170 | 170 | 180 | 180 | 180 | 200 | 200 | 200
coccion (°C)
1% Tiempo de 90 90 90 90 90 90 90 90 90 90 90 45 45 45
coccion (s)
¢, Rehidratado? Si Si No No Si Si Si Si Si Si Si Si Si Si
2° Temp. de 200 | 200 - - 170 | 170 | 170 | 170 | 180 | 180 | 180 | 200 | 200 | 200
coccion (°C)
2° Tiempo de 90 90 - - 90 90 90 90 90 90 90 45 45 45
coccion (s)
N° de ensayos deg| O 5 0 5 0 5 0 5 0 12 0 0 12 24
solidez al lavado
Resultado Pasa | Pasa | Pasa | Falla | Pasa | Falla | Falla | Falla | Pasa | Pasa | Falla | Pasa | Pasa | Pasa

Los fallos en esta tabla ayudan a aclarar el limite de concentracién / tiempos y temperatura de coccién requeridos a
fin de dar un comportamiento duradero con el lavado aceptable.

12
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Tabla 5 cont.

Ejemplo 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33
Disolucion del 5 5 5 5 5 5 6 6 6 6 6 6 1
ejemplo

Temperatura de 120 120 120 120 | 120 | 120 | 120 | 120 120 | 120 | 120 | 120 120
secado (°C)

Tiempo de secado | 60 60 60 60 60 60 60 60 60 60 60 60 60
(s)

12 Temp. de 200 | 200 | 200 | 200 | 200 | 200 | 170 | 170 170 | 180 | 180 | 180 120
coccion (°C)

1% Tiempo de 90 90 90 45 45 45 90 90 90 90 90 90 90
coccion (s)

¢, Rehidratado? Si Si Si Si Si Si Si Si Si Si Si Si Si
2° Temp. de 200 | 200 | 200 | 200 | 200 | 200 | 170 | 170 170 | 180 | 180 | 180 120
coccion (°C)

2° Tiempo de 90 90 90 45 45 45 90 90 90 90 90 90 90
coccion (°C)

N° de ensayos de| 0 12 24 0 12 24 0 5 12 0 5 12 0
solidez al lavado

Resultado Pasa | Falla | Falla | Pasa | Falla | Falla | Pasa | Falla | Falla | Pasa | Pasa | Pasa | Falla

Los fallos en esta tabla ayudan a aclarar el limite de concentracién / tiempos y temperatura de coccién requeridos a
fin de dar un comportamiento duradero con el lavado aceptable.

Ejemplo 34

Una composicion de la invencion se detalla en la Tabla 6 y se prepard y aplico al tejido mediante el método descrito.

Tabla 6
Producto quimico Cantidad gdm™
iAcido fosforoso 90
Urea 200
Hidroxido de potasio 108
Novacron Red FB 10

. Se disolvieron acido fosforoso (90 gdm™), urea (200 gdm™), y Novacron Red FB (un colorante de monofluoro-s-
triazina [Huntsman]) (10 gdm's) en agua, y se ajusto hasta pH 10 con hidroxido potésico.

. Se fulardé sobre tejido de algodén a 100% de wpu y después se proceso por lotes durante una hora.

. Se cocié a 200°C durante 50 segundos.

. El tejido se sometid entonces a vapor continuamente antes de volver a cocer a 190°C durante otros 50

segundos.

. El tejido se aclard entonces y se seco a aire colgando la tela toda la noche.

El tejido mostré un nivel de coloracion roja con buena manipulacién, y el ensayo demostré que se habia producido
un acabado FR duradero con el lavado. Igualmente, el tejido se puntué como duradero con el planchado (el angulo

13
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de recuperacion de la arruga en seco o WRA del tejido tratado >200° - mientras que el tejido no tratado tuvo un WRA

de 130 °), y la solidez al lavado de la tincion fue excelente.

Ejemplo 35 (ejemplo de referencia que no es de la invencion)

La composicién detallada en la Tabla 7 se preparé mediante el método descrito.

Tabla 7
Producto quimico Cantidad g/l
iAcido fosforoso 160,6
Urea 327
IAgua 600

. Disuélvase acido fosforoso (100 g) en agua (100 ml), y después afiddase urea (100 g).

. Fulardese sobre tejido de algodén a ~100% de wpu (captacion en humedo)

. Séquese a 120°C durante 60 segundos.
. Cuézase a 140°C o 150°C durante 20 minutos.
. Aclarese el tejido con agua.

. Séquese al aire colgando la tela toda la noche.

Después de la etapa de coccidn, la muestra cocida a 140°C se pone de color marrén y tiene una resistencia del
tejido muy baja. La muestra cocida a 150°C se pone de color marrdn oscuro, y tiene una resistencia incluso menor.
Esta ultima muestra, al aclararla con agua, se deshace debido a la pérdida total de resistencia del tejido. El color
marrén y la pérdida de resistencia del tejido son debidos al reblandecimiento de la fibra por el acido debido al pH

bajo.
Tabla 8
N \i\\\
N
\\\\i\\\\\\\ .
T
NN R
- -
Papel blanco Coccion a 140°C Coccidn a 150°C

Ejemplo 36

Se preparoé una composicion del Ejemplo 1 mediante el método descrito en el Ejemplo 1.

14




10

15

20

25

ES 2382643 T3

Esta se fulard6 sobre papel de filtro (240 gm'2) a ~100% de wpu (captacion en humedo); se sec6 a 120°C durante 60
segundos, se cocié a 200°C durante 90 segundos, el papel se aclaré con agua y se seco al aire dejando el papel de
filtro sobre la superficie de trabajo.

Cuando el papel estuvo seco, se aclaré cuidadosamente con agua del grifo y después se secd al aire toda la noche.
Se puede llevar a cabo un ensayo de empapamiento empapando durante 30 minutos en un detergente que contiene
agua.

Después de cualesquiera procedimientos de lavado relevantes, el papel se ensay6 a la llama segun el método
expuesto en BS5438 como se describe en el ejemplo 1. Los resultados se dan en la Tabla 9 a continuacién:

Tabla 8

N

N
\\\\\\Q\.\ X
nNinine
.

SRS
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Papel blanco Coccidn a 140°C Coccion a 150°C

En uso comercial, habitualmente se aplica una resina polimérica al papel para proporcionar caracteristicas de
resistencia adicionales, lo que evitaria que la quemadura se rompiese.

Ejemplo 37

Se siguié el método del ejemplo 1, pero en este caso se impregné un tejido de 100% de lana fulardando con una
disolucion de urea que también contenia 10 gdm™ de un tensioactivo aniénico tal como Alcopol O (Huntsman). El
tejido se fulardd entonces a través de una disolucion de acido fosforoso ajustada a pH 5 con hidréxido de potasio. Se
obtuvieron propiedades retardantes de la llama satisfactorias.

En este caso se usé un procedimiento de dos fulardados: en una primera etapa se aplicé una composiciéon que
comprende urea, y en una segunda etapa se aplicé una composicion que comprende acido fosforoso y una base.
Seria posible usar un unico procedimiento de fulardado para aplicar una composicion de, por ejemplo, el ejemplo 1 a
un material de lana, si ha sido tratado primeramente mediante el método descrito en el documento
PCT/GB2006/002955.

Ejemplos 38-64

Se prepararon composiciones adicionales de la presente invencion y se aplicaron a un material mediante métodos
analogos a los descritos con relacion al ejemplo 1. Los resultados se muestran en la Tabla 10.

Beetle Resin PT764 es una resina de poliaminoamida-epiclorohidrina, disponible de BIP como una dispersion
acuosa que contiene 25% en peso de material sélido.
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Tabla 10

Ejemplo 38 39 40 41 42 43 44 45
Acido fosforoso (gdm™) 160 160 200 200 240 240 240 240
Urea (gdm™) 327 327 300 300 360 360 180 180
Hidroxido de potasio 151 151 172 172 194 194 194 194
(gdm™®)

Beetle Resin PT765 0 50 0 50 0 50 0 50
(gdm)

Agua (gdm™) 620 570 550 500 469 419 626 577
Total (gdm“) 1170 1176 1237 1238 1274 1274 1240 1241
pH final 5 5 5 5 5 5 5 5

Procedimiento

Secado 120°C/60 s[120°C/60 s|120°C/60 s|120°C/60 s| 120°C/60 |120°C/60 s|{120°C/60 s|120°C/60 s
s

Coccion 180°C/60 s|180°C/60 s[180°C/60 s[180°C/60 s| 180°C/60 [180°C/60 s[180°C/60 s{180°C/60 s
s

Rehidratacion durante Si Si No No No No No No

toda la noche

Recoccion 180°C/60 s[180°C/60 s| No No No No No No

Numero de ensayos de 12 12 12 12 12 12 12 12

lavado después de los
cuales la muestra pasa el
ensayo de la llama
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Tabla 10 Cont.

ES 2382643 T3

retardante de la llama
aceptables

Ejemplo 46 47 48 49 50 51 52 53
Acido fosforoso (gdm™) 240 240 240 240 240 240 240 240
Urea (gdm™) 360 360 360 360 360 360 360 360
Hidréxido de potasio 194 194 194 194 194 194 194 194
(gdm™®)
Beetle Resin PT765 50 50 50 50 50 50 50 50
(gdm)
Pigmento / Tinte (10 Cl Cl CI Pigment Cl Cl Cl Cl Vat indigo
gdm's) Pigment | Pigment | Blue 15:3 | Pigment | Pigment | Pigment | Red 13
Black 7 | Red 122 'Yellow 151| Violet 19 | Red 122
Agua (gdm™) 419 419 419 419 419 419 419 419
Total (gdm™) 12749 12749 12749 12749 12749 12749 12749 12749
pH final 5 5 5 5 5 5 5 5
Procedimiento
Secado 120°C/60 s| 120°C/60 | 120°C/60 s | 120°C/60 {120°C/60 s| 120°C/60 |120°C/60 [{120°C/60 s|
s S S s
Coccion 180°C/60 s| 180°C/60 | 180°C/60 s | 180°C/60 [180°C/60 s| 180°C/60 [180°C/60|180°C/60 s
s S S s
Rehidratacion durante No No No No No No No No
toda la noche
Recoccion No No No No No No No No
Durabilidad y capacidad Si Si Si Si Si Si Si Si
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Tabla 10 Cont.

ES 2382643 T3

retardante de la
llama
aceptables

Ejemplo 54 55 56 57 58 59 60 61

Acido  fosforoso 240 240 240 240 0 0 0 0

(gdm)

Urea (gdm™) 360 360 360 360 0 0 0 0

Hidroxido de 194 194 194 194 0 0 0 0

potasio (gdm™)

Beetle Resin 50 50 50 50 50 50 50 50

PT765 (gdm™)

Pigmento / Tinte| Hidroxido | Carbonato | Fosfato de | Fosfato de | Hidréxido | Carbonato | Fosfato de | Fosfato de

(20 gdm'3) de de calcio | aluminio | magnesio de de calcio | aluminio | magnesio
magnesio magnesio

/Agua (gdm™) 419 419 419 419 419 419 419 419

Total (gdm™) 12749 12749 12749 12749 12749 12749 12749 12749

pH final 5 5 5 5 5 5 5 5

Procedimiento

Secado 120°C/60 s | 120°C/60 s | 120°C/60 s | 120°C/60 s | 120°C/60 s | 120°C/60 s | 120°C/60 s | 120°C/60 s

Coccion 180°C/60 s | 180°C/60 s | 180°C/60 s | 180°C/60 s | 180°C/60 s | 180°C/60 s | 180°C/60 s | 180°C/60 s

Rehidratacion No No No No No No No No

durante toda la

noche

Recoccion No No No No No No No No

Durabilidad y Si Si Si Si Si Si Si Si

capacidad
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ES 2382643 T3

Tabla 10. cont.

Ejemplo 62 63 64

Acido fosforoso (gdm™) 240 240 240

Urea (gdm™) 360 360 360
Hidréxido de potasio (gdm™) 194 194 194
Beetle Resin PT765 (gdm™) 50 50 50
Pigmento / Tinte (1gdm™) Cl Cl Cl

Reactive Violet 5 Reactive Blue 19 Reactive Red 23

Agua (gdm™) 419 419 419

Total (gdm™) 12749 12749 12749

pH final 5 5 5

Procedimiento

Secado 120°C/60 s 120°C/60 s 120°C/60 s
Coccion 180°C/60 s 180°C/60 s 180°C/60 s
Rehidratacién durante toda la noche No No No
Recoccion No No No
Durabilidad y capacidad retardante de la Si Si Si

llama aceptables

Ejemplo 65

Se prepard una composicion de la invencién como se detalla en la tabla a continuacion usando métodos analogos a
los descritos en el Ejemplo 1.

Producto quimico Cantidad
Acido fosforoso (Sol. al 70%) 342,89
Urea 360 g
Hidréxido de potasio (Sol. al 50%) 388 g
Beetle Resin PT765 (25% de solidos) 509
IAgua desionizada 175 ml
Peso totall| 1295 g

. Fulardese sobre tejido de algodén a ~90% de wpu (captacién en hiumedo)
. Séquese a 130° durante 60 segundos.

. Cuézase a 180° durante 90 segundos.

. Aclarese el tejido con agua que contiene cloruro de magnesio (10 g/l).

. Aclarese el tejido con agua.

. Séquese el tejido a través del rame (horno) a 150°C durante 60 segundos.
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ES 2382643 T3

. Opcionalmente, hagase pasar el tejido a través de una maquina de calandria para darle al tejido un acabado
lustroso suave.

El tejido tratado muestra una durabilidad y capacidad retardante de la llama suficientes para satisfacer los criterios

expuestos en BS5867 parte 2 Tipo B. El uso del cloruro de magnesio como un postratamiento también satisface los
requisitos de contraccion.
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ES 2382643 T3

REIVINDICACIONES

1. Un método para tratar un material que contiene celulosa para mejorar la capacidad retardante de la llama,
comprendiendo el método aplicar al material urea, acido fosforoso o una sal del mismo, y una base que comprende
un catién metalico monovalente, en el que el cation metalico monovalente es potasio.

2. Un método segun la reivindicacion 1, en el que la urea, el acido fosforoso o su sal, y la base que comprende un
cation metalico monovalente se aplican simultaneamente.

3. Una composicioén retardante de la llama que comprende acido fosforoso o una sal del mismo, urea y una base que
comprende un catién metalico monovalente, en la que el cation metalico monovalente es potasio.

4. Una composicion segun la reivindicacion 3, en la que la base es hidroxido potasico.

5. Una composicién segun la reivindicacion 3 o reivindicacion 4, que comprende ademas una resina polimérica
catidnica soluble en agua o dispersable en agua.

6. Una composicion segun cualquiera de las reivindicaciones 3 a 5, que comprende ademas un pigmento.

7. Un método segun la reivindicaciéon 2, que comprende aplicar al material una composicidon como se reivindica en
cualquiera de las reivindicaciones 3 a 6.

8. Un método segun la reivindicacion 7, que comprende ademds una etapa (x) de curar la composicién en el
material.

9. Un método segun la reivindicacion 8, que comprende ademas una etapa (y) de rehidratar el material.
10. Un método segun la reivindicacion 9, que comprende ademas una segunda etapa de curado (z).

11. Un método segun cualquiera de las reivindicaciones 7 a 9, que comprende ademas tratar el material con una o
mas de:

(i) una composicion acida;
(i) una composicién que comprende una sal de amonio cuaternario; y
(iii) una composicion que comprende una sal metalica.

12. Un método segun la reivindicacion 11, en el que el material se trata con una composicion que comprende
derivados de poliamina.

13. Un material que contiene celulosa tratado mediante el método de cualquiera de las reivindicaciones 1,207 a 12.

14. Un material segun la reivindicacion 13, que se proporciona con propiedades retardantes de la llama duraderas
con el lavado.

15. Una composicion de material que consiste en, o que comprende como el componente celuldsico principal
presente, una compuesto de férmula general X,

o)
I

|_ge
|

Cel o

X

en la que “Cel” representa el resto de un material celulésico.
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