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Abstract 
 

 

Cellulosic material easily catches fire and generates toxic flammable gases and high temperature 

during combustion. Different synthetic chemicals are available in the market for making fire 

retardant cellulosic fabric. However, most of them have been reported as toxic and their 

requirement in large quantity for delivering flame retardancy make the approach unworthy. 

Moreover, treatment processes are also cumbersome. Therefore, getting an eco-friendly, cheap, 

widely available flame retardant material is a big challenge and unmet needs. In this connection, 

plant extracts have been popularly explored for making functional textiles to impart functionalities 

like protection against harmful UV rays, bacterial growth and to build aesthetic look by using them 

as a natural coloring material. In this study, an attempt has been made to explore different wastage 

plant extract as a novel and green flame retardant for making textile materials fire retardant. 

In this research work, three different widely available wastage plant based bio-macromolecules 

named banana (Musa) peel sap (BPS), coconut (Cocos nucifera) shell extract (CSE) and 

pomegranate (Punica granatum) rind extract (PRE) have been chosen for the experiment. 

Primarily, extraction process of the aforementioned bio-macromolecules has been optimized in 

terms of time and temperature. Thermal stability of the extracted bio-molecules have been 

examined by different characterization techniques like TGA, EDX, AAS, FTIR, etc. In addition, 

thesis also elaborates the application of the water based extract and comparison of the potential of 

fire retardant efficacy of different bio-molecules, once these are applied on cotton textile material. 

Experimental results on fire retardant efficacy of the treated cotton fabric have been registered 

systematically in the context. As of summary of the experimental analysis, it has been revealed that 

the pomegranate rind extract (PRE) has more effectivity towards flame retardancy on cotton 
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fabric as compared to the other two extracts (BPP and CSE). Therefore, on later part of the thesis, 

PRE has been explored for further in depth study on its flame retardant action on cotton fabric. 

PRE has been applied to the cellulosic cotton fabric by padding and exhaust method. Suitable 

concentration (400g/L) of application of PRE has been optimized on the basis of the Limiting 

Oxygen Index (LOI) value of the treated fabric (32). For application of PRE on cotton fabric, 

different treatment processes [padding (both cold and hot), exhaust with varying time, temperature 

and material to liquor ratio] have been explored. In each and every application process, add-on% 

of the treated fabric has been recorded. Moreover, fire retardancy of all the treated fabrics has been 

examined in terms of LOI value and the vertical flammability test. It has been noticed that the hot 

padding method is the best approach for the uniform application of PRE on the cotton fabric. Apart 

from the hot padding method, it has also been mentioned that the exhaust process is also suitable 

for the uniform application, if it is being carried out in a dyeing machine where both the fabric and 

the liquor are in circulation. Thermal stability of the treated fabric has also been evaluated by forced 

combustion test. Both the control and treated cotton fabric have been combusted in cone 

calorimeter machine with a heat flux level of 35kW/m2 which is suitable for the upholstery, curtain 

like (home-furnishing) materials. It has been observed that the average peak heat release rate of 

the treated fabric (treated by 400g/L PRE) is almost half (45kW/m2) compared to the peak heat 

release rate of the control cotton fabric (80kW/m2). 

Thermo-gravimetry test of the same treated fabric illustrates earlier dehydration and more amount 

of char mass formation at the end of the test. The resulting fire retardancy of the treated fabric is 

the combined reaction effect of the acid source (carbamic acid, ammonium salt, hexacontanoic 

acid, etc.), phenolic source (poly phenolic tannin, gallic acid, ellagic acid, betacyanin, coumarin, 

etc.) carbon source (carbonic dihydrazide, nona hexacontanoic acid, 1 hydroxy 2 pentanone, sugar 
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based material), blowing agent, Nitrogen containing bases like guanidine, asparagine (amino acid 

of protein), etc. present in the PRE extracts as observed from the Gas Chromatography Mass 

Spectroscopy (GC-MS) and Liquid Chromatography Mass Spectroscopy (LC-MS) analysis. FTIR 

analysis of the char mass (char of PRE treated fabric) shows structural stability and aromatized 

cellulosic structure. Surface morphological analysis of the char mass of the treated fabric displays 

structural integrity (weaves are present clearly like control cotton) with a presence of small bubbles 

on its surface. On the contrary, char mass of the control cotton fabric shows grey colour, net like 

fragile structure. Energy dispersive X-ray (EDX) analysis of the treated fabric char reveals the 

presence of Carbon element which is another positive indication of the aromatized structure. For 

further confirmation, connected with the flammable gas formation, volatile species coming out 

during burning of the treated fabric also have been analyzed by GC-MS. It has been observed that 

the peaks (mass/charge) assigned with the levoglucosan and its derivatives (77, 65, 91, 162) are 

very less intensive in the smoke of the treated fabric whereas smoke of the control cotton fabric 

shows levoglucosan based components and tar like products, terpenoids, etc. For understanding 

the char formation mechanism, solid NMR analysis of the char mass of the control and treated 

fabric also has been performed and discussed in detail in the concern chapter. It has been noticed 

that PRE helps in aromatization of the cellulosic based cotton fabric in increasing the Carbon content 

in char mass and restricts the flammable gas formation at higher temperature. 

 
PRE treated fabric shows afterglow duration of more than 200s and the add-on% required for the 

self-extinguishment is also more than 35%. Therefore, for reducing the extent of afterglow and the 

add-on%, a mixed formulation of the pomegranate rind extract (PRE) and Sodium tri 

polyphosphate (STPP) has been integrated into cotton fabric to evaluate its efficacy of flame 
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retardancy. It has been found that the control, 3% (w/v) STPP and PRE treated cotton fabric 

register LOI value of 18, 21 and 26, respectively and completely burns within 80, 120 and 420s, 

respectively in the vertical flammability test. On the contrary, (PRE+ 3% STPP) treated cotton 

fabric exhibits the LOI value of 35 with a specific char length of 30mm. Extent of afterglow 

duration on the treated fabric has been found to be around 70-80s. Thermo-gravimetry (TG) 

analysis of the control, PRE and 3% STPP treated cotton fabric shows only 1-2 % remaining char 

mass at 550°C whereas the (PRE+ 3% STPP) treated fabric registers the char mass retention of 

more than 10% at the said temperature. Cone calorimetric data reveals that the peak heat release 

rate (PHRR) for the treated fabric is 25kW/m2 (almost one third) compared to the heat release 

value of the control cotton fabric (79kW/m2). 

At last part of the thesis, some experimental works have been investigated to improve the wash 

durability of the treatment on cotton fabric. Corroborated with the wash durability, different 

carboxylic acid based compounds Butane Tetra Carboxylic Acid (BTCA), Citric Acid (CA) have 

been explored. It has been found that 10% citric acid formulation based PRE treatment on the 

cotton fabric assists to achieve the LOI value of 26 after one single ISO2 washing in launder-o- 

meter machine, while BTCA treatment registers the similar LOI value of 26-27 after single 

washing by following same washing method
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सार 

सेलू्यलोससक सामग्री आसानी से आग पकड़ लेती है और दहन के दौरान ज्वलनशील गैसोों और उच्च तापमान उत्पन्न 

करती है | असिरोधी सेलु्यलोससक कपडे़ बनाने के सलए सिसिन्न ससोंथेसिक रसायन बाजार में उपलब्ध हैं| हालाोंसक, 

उनमें से ज्यादातर को सिषाक्त बताया गया है और लौ मोंदता प्रदान करने के सलए बड़ी मात्रा में उनकी आिश्यकता 

दृसिकोण को अयोग्य बनाती है। इसके अलािा, उपचार प्रसियाएों  िी बोसिल हैं। इससलए, एक पयाािरण के अनुकूल, 

ससे्त, व्यापक रूप से उपलब्ध लौ ररिार्डेंि सामग्री प्राप्त करना एक बड़ी चुनौती  है|इस सोंबोंध में, िेक्सिाइल पदाथों 

को हासनकारक यूिी सकरणोों और बैक्टीररया के सिकास से बचाने के सलए पौधोों के अका  का पता लगाया गया है। 

इस अध्ययन में, असिरोधी कपड़ा सामग्री बनाने के सलए सिसिन्न अपसशि पौधा के अका  का पता लगाने का प्रयास 

सकया गया है। 

इस शोध काया में, केले (मूसा) के सिलके (बीपीएस), हरा नाररयल (कोकस नू्यसीफेरा) के खोल (सी एस इ) और 

अनार (पु्यसनका  ग्राण्टम) के सिलके (पी आर इ) के नाम से तीन अलग-अलग व्यापक रूप से उपलब्ध अपसशि 

पौधे आधाररत जैि-मैिोमोलेकू्यल्स को चुना गया है| मुख्य रूप से, उपरोक्त जैि-मैिोमोलेकू्यल्स की सनष्कषाण 

प्रसिया को समय और तापमान के सोंदिा में अनुकूसलत सकया गया है। सनकाले गए जैि-अणुओों की थमाल स्थथरता 

की जाोंच िीजीए, ईर्डीएक्स, एएएस, एफिीआईआर, आसद जैसे सिसिन्न लक्षण िणान तकनीकोों द्वारा की गई है।इसके 

अलािा, थीससस ने सूती िस्त्र सामग्री पर सिसिन्न बायोमोलेकू्यल्स की असिरोधी प्रिािकाररता की क्षमता के आधार 

पर पानी के अका  और तुलना के आिेदन को सिसृ्तत सकया। उपचाररत सूती कपडे़ की असिरोधी प्रिािकाररता पर 

प्रायोसगक पररणाम सोंदिा में व्यिस्थथत रूप से दजा सकए गए हैं। प्रयोगात्मक सिशे्लषण से यह पता चला है सक अनार 

के सिलके का अका  अन्य दो अका  की तुलना में सूती कपडे़ पर असधक प्रिािी है। इससलए, थीससस के बाद के 

सहसे्स में, सूती कपडे़ पर लौ ररिार्डेंि कारािाई के सिसृ्तत अध्ययन के सलए अनार के सिलके को चुना गया है। 

PRE को पैसर्डोंग और एग्जॉस्ट सिसध द्वारा सेलुलोससक सूती कपडे़ पर लगाया गया है। पी आर इ की एक साोंद्रता 
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(400g / L) को उपचाररत कपडे़ (32) के सीसमत ऑक्सीजन सूचकाोंक (LOI) मूल्य के आधार पर अनुकूसलत सकया 

गया है। अलग अलग समय और तापमान के साथ पी आर इ को सूती बस्त्रो पर प्रयोग सकया गया हैं| प्रते्यक आिेदन 

प्रसिया में, उपचाररत कपडे़ का ऐर्ड-ऑन% दजा सकया गया है। सिी उपचाररत कपड़ोों की असि मोंदता LOI मूल्य 

और ऊर्ध्ााधर ज्वलनशीलता परीक्षण के सोंदिा में जाोंच की गई है। यह देखा गया है सक सूती कपडे़ पर पीआरई 

के समान अनुप्रयोग के सलए गमा पैसर्डोंग सिसध सबसे अच्छा तरीका है।हॉि पैसर्डोंग प्रसकया के अलािा, एक्सहॉस्ट 

प्रसिया िी समरूप उपयोग के सलए एक अच्छा तरीका हैं | उपचाररत कपडे़ की थमाल स्थथरता का मूल्याोंकन िी 

फोथर्डा कम्बशन परीक्षण द्वारा सकया गया है|सनयोंत्रण और उपचाररत सूती कपडे़ को 35 सकलोिाि / मी2 के ऊष्मा 

प्रिाह स्तर के साथ कोण  केलोरीमीिर मशीन में जलाया गया है जो उपहोल्स्स्टरी,पदे की तरह (घर की सजािि) 

सामग्री के सलए उपयुक्त है। यह देखा गया है सक सनयोंत्रण सूती कपडे़ (80 सकलोिाि / मी2) की पीक हीि ररलीज़ 

दर की तुलना में उपचाररत कपडे़ (400g / L PRE द्वारा इलाज) की औसत पीक हीि ररलीज़ दर लगिग आधी है 

(45kW / m2)। 

उपचाररत कपडे़ का थमो-गे्रसिमेिर ी परीक्षण पहले सनजालीकरण और असधक मात्रा में चार द्रव्यमान गठन को सदखाता 

है।उपचाररत कपडे़ की असि मोंदता PRE अका  में मौजूद एससर्ड स्रोत, फेनोसलक स्रोत , काबान स्रोत, ब्लोइोंग एजेंि, 

नाइिर ोजन युक्त क्षार आसद का सोंयुक्त प्रसतसिया का प्रिाि है। चार मास (पीआरई उपचाररत कपडे़ का चार) का 

एफिीआईआर सिशे्लषण सोंरचनात्मक स्थथरता और अरोमाोंिैथर्ड सेलुलोससक सोंरचना को दशााता है। उपचाररत 

कपडे़ के चार द्रव्यमान का सतही रूपात्मक सिशे्लषण सोंरचनात्मक अखोंर्डता को प्रदसशात करता है। इसके सिपरीत, 

सनयोंत्रण सूती कपडे़ का चार द्रव्यमान नाजुक सोंरचना को दशााता है। उपचाररत फैसिक चार के एनजी सर्डस्पससाि 

एक्स-रे (EDX) सिशे्लषण से काबान तत्व की उपस्थथसत का पता चलता है।ज्वलनशील गैस सनमााण से जुड़ी आग की 

पुसि के सलए, उपचाररत कपडे़ से सनकलने िाली अस्थथर से्पससस का सिशे्लषण GC-MS द्वारा सकया गया है। यह 

देखा गया है सक उपचाररत कपडे़ के धुएों  में लेिोगु्लकोसन की पीक  (द्रव्यमान / आिेश) कम सघन होती हैं जबसक 

सनयोंत्रण सूती कपडे़ का धुआँ लेिोगु्लकोसन आधाररत कॉम्पोनेन्ट को दशााता है। सनयोंत्रण और उपचाररत कपडे़ के 
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चार द्रव्यमान के सॉसलर्ड  एनएमआर सिशे्लषण को िी चार गठन तोंत्र को समिने के सलए सकया गया है। यह देखा 

गया है सक PRE सेलु्यलोससक आधाररत सूती कपडे़ के अरोमािाइजेशन में मदद करता है। 

PRE से उपचाररत सूती कपर्डा 200 सेकों र्ड से असधक आफ्टरग्लो दशााता हैं और सेल्फ एक्सिीन्गुइश्मेंि के सलए ऐर्ड 

ऑन 35 प्रसतशत देखा गया हैं | इसके सलए आफ्टरग्लो की मात्रा और ऐर्ड ऑन की कमी के सलए पी आर  इ एिों 

सोसर्डयम िर ाई पॉलीफोसे्फिे( STPP ) का समश्रण का प्रयोग करके फे्लम सबरोधी गुण का सबशे्लषण सकया गया  हैं |  

यह देखा गया हैं की तीन प्रसतशत एस िी पी पी और पी आर इ द्वारा  उपचार सकया गया सूती कपरे्ड का LOI 18, 

21 और 26 हैं और सोंपूणा और से 80, 120 और 420 सेकों र्ड में जल जाता हैं ििीकल फ्लम्मासबसलिी िेस्ट में| इसके 

सिपरीत, (PRE + 3% STPP) उपचाररत सूती कपडे़ 30 समलीमीिर की एक सिसशि चार लोंबाई के साथ 35 का LOI 

मान प्रदसशात करता है। उपचाररत कपडे़ पर आफ्टरग्लो की अिसध 70-80 सेकों र्ड  के आसपास पाई गई है।थमो-

गे्रसिमेिर ी (TG) अनासलससस में कण्टर ोल PRE और 3% एसिीपीपी उपचाररत सूती कपडे़ 550 ° C पर केिल 1-2% 

शेष चार द्रव्यमान सदखाते हैं जबसक (PRE + 3% STPP) उपचाररत कपडे़ में 10%असधक चार ररिेंशन सदखा गया 

हैं । कोन कैलोरीमीिर रे्डिा से पता चलता है सक उपचाररत कपडे़ का हीि ररलीज़ रेि (25kW/m2) एक सतहाइ हैं 

कण्टर ोल फैसिक के मुकाबले (75kW/m2)।   

थीससस के अोंसतम िाग में, सूती कपडे़ पर िाश दूरसबसलिी के थथासयत्व को बेहतर बनाने के सलए कुि प्रयोगात्मक 

कायों की जाोंच की गई है। िॉश डू्यरेसबसलिी से ग्रससत, सिसिन्न काबोस्िसलक एससर्ड आधाररत यौसगकोों बू्यिेन िेिर ा 

काबोस्िसलक एससर्ड (BTCA), साइसिर क एससर्ड (CA) का पता लगाया गया है। िॉश डू्यरेसबसलिी से सम्बोंसधत 

सिसिन्न काबोस्िसलक एससर्ड आधाररत यौसगकोों बू्यिेन िेिर ा काबोस्िसलक एससर्ड (BTCA), साइसिर क एससर्ड (CA) 

का पता लगाया गया है।यह पाया गया है सक सूती कपडे़ पर 10% साइसिर क एससर्ड सनमााण आधाररत PRE उपचार 

धोने के बाद 26 के LOI मूल्य को प्राप्त करने में सहायता करता है, जबसक BTCA उपचार धुलाई के बाद 26-27 

के समान LOI मूल्य को पोंजीकृत करता है। 
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