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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposdb produkcji materiatéw witdkienniczych, charakteryzujgcych
sie wiasciwosciami hydrofobowymi, a jednoczes$nie zwiekszong trwatoscig uzytkowg — odpornoscig
na $cieranie oraz powstawanie pillingu.

Znany jest sposob uzyskiwania wyrobow, charakteryzujgcych sie okreslonymi funkcjami dodat-
kowymi, nadawanymi w wyniku tzw. wykonczen wielofunkcyjnych, polegajgcych na nanoszeniu
na wyrob kagpieli wodnych, zawierajgcych roztwory lub zawiesiny kilku produktéw chemicznych — tzw.
srodkdéw pomocniczych. llosci jednoczesnie wprowadzanych produktéw sg ograniczone chtonnoscig
wykonczanego wyrobu, a tak uzyskiwane cechy uzytkowe wyrobow widkienniczych z reguty ustepujg
wiasciwosciom otrzymywanym w przypadku wykonczen jednofunkcyjnych. Tego rodzaju wykonczenia
wielofunkcyjne charakteryzujg sie rowniez ograniczong trwatoscig w trakcie uzytkowania, a zwlaszcza
odpornoscig na stosowane procesy konserwacji — pranie. Z polskiego opisu zgtoszenia wynalazku
nr P.395765 znany jest sposob produkcji materiatu wtdkienniczego o zwiekszonej trwatosci uzytkowe;j,
polegajacy na jego wykonczeniu powlokowym przez naniesienie na powierzchnie wyrobu witokienni-
czego metodg napawania zoli nieorganicznych lub nieorganiczno-organicznych, uzyskiwanych z pre-
kursorow krzemowych lub glinowych, a nastepnie ich wysuszenie i sieciowanie termiczne. Uzyskuje
sie materiat widkienniczy z cienkg powtokg kserozelowg na powierzchni, charakteryzujgcy sie duzg
odpornoscig na $cieranie. Powltoki sg przy tym silnie zwigzane z powierzchnig witokien, sg elastyczne
i odporne na wykruszanie. Zole takie wytwarza sie w ten sposoéb, ze prekursor glinowy, np. izopro-
poksyglin, poddaje sie hydrolizie w mieszaninie etanol : woda w stosunku molowym 1:1. Zol zakwa-
sza sie roztworem HCI do uzyskania pH 3—4 i dodaje wodny roztwér alkoholu poliwinylowego o ste-
zeniu 30-50 g/l. W celu uzyskania koloidalnego roztworu, hydrolize prowadzi sie przez ok. 3-5 go-
dzin. Tak otrzymany zol Al,O; miesza sie z zolem SiO, modyfikowanym grupami glicydowymi, uzy-
skanym w wyniku hydrolizy prekursora krzemowego (3—glicydoksypropylotrimetoksysilanu) w wo-
dzie, w czasie ok. 1 godziny, az do uzyskania przezroczystego roztworu koloidalnego. Nastepnie
zole Al,O3 oraz SiO,meqyr. tgczy sie ze sobg poprzez intensywne mieszanie za pomocg mieszadta
magnetycznego, w temperaturze 20-25°C w czasie 30-50 minut. W wyniku uzyskuje sie zol hybry-
dowy Al,O3/SiOzmeayi, Ktory po ewentualnym dodatkowym mieszaniu jest nanoszony na tekstylia
metodg napawania, po czym prowadzi sie suszenie i sieciowanie termiczne (utrwalanie).

Z opisu wynalazku nr PL 211 417 znany jest sposéb uzyskiwania wyrobow witdkienniczych, cha-
rakteryzujgcych sie wtasciwosciami hydrofobowymi, nadawanymi tym wyrobom w wyniku wykonczen
powierzchniowych poprzez napawanie tekstyliow kgpielami wodnymi, zawierajgcymi substancje hy-
drofobizujgce, gtéwnie na bazie silikonéw. Do produkcji hydrofobowej btony stosuje sie emulsje skta-
dajgca sie z trzech podstawowych skfadnikdéw: nieusieciowanego polimeru, rozpuszczalnika organicz-
nego i wody. Emulsje sporzadza sie przy ciggtym mieszaniu z wykorzystaniem sit Scinajgcych za po-
mocg szybkoobrotowego mieszalnika mechanicznego z mieszadtem turbinowych lub $migtowym przy
obrotach 900-1200 obr/min w czasie 20—-30 minut. Powstatg paste poddaje sie samoczynnemu od-
powietrzeniu lub w komorze podcisnieniowej w celu usuniecia pecherzykéw powietrza. Nastepnie
emulsje nanosi sie na nosnik widkienniczy i rozpoczyna proces wieloetapowego suszenia, w czasie
ktérego nastepuje formowanie btony, a nastepnie w procesie obrébki termicznej stabilizowanie — sie-
ciowanie. Proces suszenia prowadzi sie przez 1-5 minut rozpoczynajgc od temperatury 60°C, potem
podnoszac stopniowo do 80°C, 110°C i konczgc w temperaturze 130°C, a ostateczne sieciowanie
prowadzi sie przez 60 sekund w temperaturze 165°C.

Wedtug wynalazku sposob produkcji materiatéw witdkienniczych o wtasciwosciach hydrofobo-
wych i zwiekszonej trwatosci uzytkowej polega na tym, ze z prekursora glinowego wytwarza sie zol
Al,O3, natomiast z prekursoréw krzemowych wytwarza sie zol na bazie winylotrietoksysilanu (VTEOS)
lub na bazie fenylotrietoksysilanu (PhTEOS), po czym z wytworzonych zoli wytwarza sie zole hybry-
dowe AlL,O3/VTEOS lub Al,Os/PhTEOS, nastepnie otrzymane zole hybrydowe nanosi sie ha materiat
widkienniczy metodg napawania, po czym suszy i poddaje termicznej obrébce utrwalajgce;j.

Jako prekursor glinowy stosuje sie izopropoksyglin, a jako prekursory krzemowe stosuje sie wi-
nylotrietoksysilan (VTEOS) lub fenylotrietoksysilan (PhTEOS).

W celu wytworzenia zolu Al,O3 prekursor glinowy poddaje sie hydrolizie w mieszaninie alkoholu
etylowego i wody w stosunku molowym 1:1 a nastepnie zol zakwasza sie HCI do uzyskania pH 2—4
i dodaje wodny roztwdr alkoholu poliwinylowego o stezeniu 30-50 g/l, po czym prowadzi sie hydrolize
przez 1-3 godzin, az do uzyskania koloidalnego roztworu, przy czym w celu wytworzenia zoli VTEOS
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lub PhTEOS prowadzi sie hydrolize winylotrietoksysilanu lub fenylotrietoksysilanu w wodzie w czasie
1-3 godzin, az do uzyskania jednorodnego roztworu koloidalnego. W przypadku roztworu koloidalne-
go otrzymanego z fenylotrietoksysilanu zakwasza sie go HCI do uzyskania pH 2-4.

Zole Al,O3/VTEOS lub Al,O3/PhTEOQOS fgczy sie ze sobg intensywnie mieszajgc za pomocag mie-
szadta magnetycznego, w temperaturze 20-25°C w czasie 1-3 godzin. Tak otrzymany zol
AlL,O5/VTEOS lub AlLOs/PhTEOS nanosi sie na materiat witdkienniczy metodg napawania, a nastepnie
suszy i poddaje termicznej obrobce utrwalajgce;j.

Przed procesem napawania zole Al,Os/VTEOS lub Al,Os/PhTEOS rozciencza sie wodg w sto-
sunku objetosciowym 1:5, 1:10 lub 1:20, a nastepnie miesza sie za pomocg mieszadta magnetyczne-
go z predkoscig 300—400 obr/min w czasie 30—60 minut w temperaturze 20-25°C.

Stopien naniesienia kgpieli zolowej na wyréb witdkienniczy wynosi 50-120% w stosunku do su-
chej masy wyrobu widkienniczego, w zaleznos$ci od jego charakterystyki.

Termiczng obrobke utrwalajgcg prowadzi sie dwustopniowo, najpierw poddajac wyréb napojony
zolem hybrydowym Al,Os/VTEOS lub Al,Os/PhTEOS suszeniu w powietrzu w temperaturze 40-90°C
w czasie 30—-15 minut, a nastepnie sieciowaniu termicznemu w temperaturze 150-160°C w czasie
2-1 minut.

Korzystne cechy wynalazku zostang przedstawione przy opisywaniu przyktadowych zastoso-
wan sposobu produkcji wedtug wynalazku.

| tak, sposéb wykonczenia powtokowego dzianiny bawetnianej o masie powierzchniowej 138 g/m
i grubosci 0,64 mm z zastosowaniem zolu Al,Os/VTEOS lub Al,Os/PhTEOS prowadzi sie nastepujgco:
prekursor glinowy poddaje sie hydrolizie w mieszaninie etanol:woda (1:1), a nastepnie zakwasza
do uzyskania pH 3-4. Po dodaniu do zakwaszonego prekursora glinowego roztworu alkoholu poliwi-
nylowego o stezeniu 40-50 g/, hydrolize prowadzi sie przez ok. 2-3 godziny. Osobno prowadzi sie
hydrolize w wodzie 50 ml winylotrietoksysilanu (VTEOS) lub fenylotrietoksysilanu (PhTEOS) w czasie
1-2 godzin, az do uzyskania jednorodnego roztworu. W przypadku zastosowania fenylotrietoksysilanu
dla uzyskania jednorodnego roztworu zakwasza sie go HCI do pH 3—4. Nastepnie zole Al,O3;, VTEOS
lub PhTEOS tgczy sie ze sobg intensywnie mieszajgc za pomocag mieszadia magnetycznego, w tem-
peraturze 20-25°C w czasie 2-3 godzin. W wyniku uzyskuje sie zol hybrydowy Al,O3/VTEOS
lub Al,O;/PhTEOS. Przed napawaniem materialu widkienniczego, =zol AlL,O/VTEOS Ilub
AlL,O3/PhTEOS rozciencza sie wodg w stosunku objeto$ciowym 1:20 lub 1:10, a nastepnie miesza
za pomocg mieszadta magnetycznego z predkoscig 300—400 obr/min w czasie 30—60 minut w tempe-
raturze 20-25°C.

Zol hybrydowy AlL,O3/VTEOS lub Al,O3/PhTEOS nanosi sie na materiat widkienniczy metodg
napawania przy wielkosci naniesienia zolu 90%, po czym poddaje sie suszeniu w temperaturze 60°C
w czasie 20 minut, a nastepnie sieciowaniu termicznemu w temperaturze 160°C w czasie 1 minuty.
Otrzymany wediug wynalazku materiat widkienniczy — dzianine bawetniang, przeznaczong na odziez
rekreacyjng i sportowg — poddano badaniom kata zwilzania wodg. Badania prowadzono w temperatu-
rze 22°C i wilgotnosci 46% w czasie 120 sekund. Kat zwilzania wodg dzianiny bawetnianej bez nanie-
sionego zolu hybrydowego wynosit 0° (natychmiastowe rozptyniecie kropli wody), podczas gdy dla
dzianiny bawetnianej z naniesionym zolem hybrydowym Al,O5/VTEOS lub Al,O3/PhTEOS kat zwilza-
nia wodg po czasie 120 sekund wynosit 130—-140°. Oznacza to bardzo dobre wiasciwosci hydrofobo-
we dzianiny bawetnianej.

W innym przyktadzie wykonania, proces wykonczenia powlokowego nadajgcego witasciwosci
hydrofobowe oraz zwigekszong trwato$é uzytkowg tkaninie z widkien poliestrowych, o masie po-
wierzchniowej 165 g/m2 i grubosci 0,50 mm, prowadzony jest w analogiczny sposéb jak w przyktadzie
dla dzianiny bawetnianej, przy czym — przed zastosowaniem do napawania, zol Al,O3/VTEOS roz-
ciencza sie wodg w stosunku objetosciowym 1:10, natomiast zol Al,Os/PhTEOS rozciencza sie woda
w stosunku objetosciowym 1:5. Po dodaniu wody zol miesza sie za pomocg mieszadta magnetyczne-
go z predkoscig 300-400 obr/min w czasie 30—-60 minut w temperaturze 20-25°C. Zol Al,O/VTEOS
lub AlL,O3/PhTEOS nanosi sie ha materiat widkienniczy metodg napawania przy stopniu naniesienia
(stopniu odzecia) zolu 70%, po czym suszy sie w gorgcym powietrzu o temperaturze 60°C w czasie
20 minut a nastepnie poddaje sieciowaniu termicznemu w temperaturze 160°C w czasie 1 minuty.
Otrzymany wedtug wynalazku materiat widkienniczy — tkanine poliestrowg przeznaczong na zastony
i rolety — poddano badaniom uzyskanego efektu hydrofobowego (metodg pomiaru kata zwilzania wo-
dg). Badania prowadzono w temperaturze 22°C i wilgotnosci 46% w czasie 120 sekund. Sredni kat
zwilzania wodg tkaniny poliestrowej bez naniesionego zolu hybrydowego wynosit 66°, podczas gdy dla
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tkaniny poliestrowej z naniesionym zolem hybrydowym Al,Os/VTEOS lub Al,Os/PhTEOS $redni kat
zwilzania wynidst 120—-125°. Otrzymane wyniki $wiadczg o dobrych wiasciwosciach hydrofobowych
tkaniny poliestrowej. Jednoczesnie przeprowadzone badania trwatosci uzytkowej odpornosci na Scie-
ranie metodg Martindale’a, przy zastosowaniu obcigzenia gtowic $cierajgcych sitg 12 kPa, wykazaty
odpornos$é na Scieranie wynoszgcg 60 000 cykli, podczas gdy dla takiej samej tkaniny bez naniesio-
nego zolu hybrydowego odpornos¢ na scieranie wynosita 50 000 cykli.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb produkcji materiatéw widkienniczych o wiasciwosciach hydrofobowych i zwiekszonej
trwatosci uzytkowej z uzyciem zolu SiO, wytworzonego z prekursoréw krzemowych oraz zolu Al,O3
wytworzonego z prekursorow glinowych, nanoszonych na materiat witékienniczy metodg napawania,
po czym suszonych i sieciowanych termicznie, znamienny tym, ze z prekursora glinowego wytwarza
sie zol Al,O3, natomiast z prekursorow krzemowych wytwarza sie zol na bazie winylotrietoksysilanu
(VTEOS) lub na bazie fenylotrietoksysilanu (PhTEOS), po czym z zoli tych wytwarza sie zole hybry-
dowe AlLO3/VTEOS lub Al,Os/PhTEOS, nastepnie otrzymane zole hybrydowe nanosi sie na materiat
wiokienniczy metodg napawania, po czym suszy i poddaje termicznej obrobce utrwalajgce;.

2. Sposo6b produkciji wediug zastrz. 1, znamienny tym, ze jako prekursor glinowy stosuje sie
izopropoksyglin, a jako prekursory krzemowe stosuje sie winylotrietoksysilan (VTEOS) lub fenylotrie-
toksysilan (PhTEOS).

3. Sposob produkcji wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze w celu wytworzenia zolu Al,O; pre-
kursor glinowy poddaje sie hydrolizie w mieszaninie alkoholu etylowego i wody w stosunku molowym
1:1, a nastepnie zol zakwasza sie HCI do uzyskania pH 2—4 i dodaje wodny roztwor alkoholu poliwiny-
lowego o stezeniu 30-50 g/l, po czym prowadzi sie hydrolize przez 1-3 godzin az do uzyskania kolo-
idalnego roztworu, przy czym w celu wytworzenia zoli VTEOS lub PhTEOS prowadzi sie hydrolize
winylotrietoksysilanu lub fenylotrietoksysilanu w wodzie w czasie 1-3 godzin, az do uzyskania jedno-
rodnego roztworu koloidalnego, przy czym w przypadku roztworu koloidalnego otrzymanego z fenylo-
trietoksysilanu zakwasza sie go HCI do uzyskania pH 2—4.

4. Sposob produkcji wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze zole Al,O3;, VTEOS lub PhTEOS fg-
czy sie ze sobg intensywnie mieszajgc za pomocg mieszadta magnetycznego, w temperaturze
20-25°C w czasie 1-3 godzin, po czym tak otrzymany zol Al,O3/VTEOS lub Al,O3/PhTEOS nanosi sie
na materiat wtdkienniczy metodg napawania, a nastepnie suszy i poddaje termicznej obrébce utrwala-
jacej.

5. Sposoéb produkcji wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze przed procesem napawania zole
AlL,O3/VTEOS lub Al,O3/PhTEQOS rozciencza sie wodg w stosunku 1:5, 1:10 lub 1:20, a nastepnie mie-
sza sie za pomocg mieszadta magnetycznego z predkoscig 300—400 obr/min w czasie 30-60 minut
w temperaturze 20-25°C.

6. Sposdb produkcji wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze stopiefh naniesienia kapieli zolowe;j
na wyréb widkienniczy wynosi 50-120% w stosunku do suchej masy wyrobu wtokienniczego, w zalez-
nosci od jego charakterystyki.

7. Sposob produkcji wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze termiczng obrobke utrwalajgcg pro-
wadzi sie dwustopniowo, najpierw poddajac wyréb napojony zolem hybrydowym Al,O/VTEOS
lub Al,O3/PhTEOS suszeniu w powietrzu w temperaturze 40-90 C w czasie 30—15 minut, a nastepnie
sieciowaniu termicznemu w temperaturze 150-160°C w czasie 2—1 minut.
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