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Inventia se refera la un procedeu de functionalizare a fibrelor textile naturale si
sintetice ca atare sau in amestec, utilizadnd materiale filmogene hibride organic-anorganice,
cu proprietati fotocatalitice, obtinute prin reactii de hidroliza-condensare in sisteme sol-gel,
urmate de reticulare termica. Materialele textile functionalizate expuse la lumina naturala sau
artificiala asigura degradarea compusilor organici prezenti la suprafata acestora si aflati in
contact nemijlocit cu semiconductorul oxidic fotocatalitic, prin reactii redox produse de
speciile reactive generate la suprafata fotocatalizatorului de sarcinile (electroni sau goluri)
formate prin excitarea acestuia.

Sunt cunoscute din US 2005/0260455 procedee bazate pe obtinerea unor compozitii
de acoperire de tip nanosol prin hidroliza unor alcoxizi de titan in mediu apos-alcoolic si la
pH acid, urmata de aplicarea acesteia pe suportul textil prin impregnare urmata de uscare.
Procedeele conduc la obtinerea de acoperiri cu activitate fotocatalitica limitata, din cauza
gradului mic de cristalinitate al fotocatalizatorului in conditiile de preparare mentionate.

Cererea de brevet US 2016/0040353 descrie procedee de obtinere a unor acoperiri
de tip polisiloxanic ce contin fotocatalizatorul de tip oxidic in forma cristalina convenabila, ce
se pot aplica pe fibrele textile ca suspensie alcalina prin metode cunoscute de pulverizare
sau impregnare. in acest caz acoperirile obtinute au adezivitate scazut4 la suportul textil si
rezistente mici la spalare si frecare precum si o rigiditate foarte mare.

De asemenea, sunt cunoscute din US 7592048 procedee bazate pe compozitii cu
lianti poliacrilsiloxanici in care se inglobeaza fotocatalizatorul ce se depun prin imprimare,
pulverizare sau impregnare pe suporturi poliesterice, dupa care se supun termofixarii in
scopul cresterii adezivitatii acoperirii. Intr-o altd variantd prezentatd in US 9441324 se
utilizeaza nanostructuri (nanotuburi sau nanofire) de dioxid de titan Tmpreuna cu nanopar-
ticule fara proprietafi fotocatalitice si cu lianti polianionici si policationici ce se depun in
straturi succesive prin impregnare sau pulverizare pe tesaturi textile. Tn ambele cazuri pro-
cedeele conduc la obtinerea unor acoperiri cu durabilitate scazuta din cauza degradarii
liantului prin procese fotocatalitice.

Pentru aplicarea pe tesaturi de fibra de sticla se cunoaste obtinerea unor compozitii
de acoperire de tip polisiloxanic, in care generarea dioxidului de titan se face prin procese
sol-gel din alcoxizi de titan, in prezenta unui agent de suprafatd, urmata de aplicarea
acesteia prin pulverizare, urmata de tratament termic la temperatura ridicata, ceea ce
conduce la obtinerea ulterioara a unei cristalinitati corespunzatoare a fotocatalizatorului, cu
efect pozitiv asupra activitatii fotocatalitice, ca in EP 1008565. Brevetul RO 128097 se refera
la un alt tip de compozitie ce contine drept liant silicatul de sodiu si ca material fotocatalitic
dioxidul de titan cristalin, ce se aplica prin pulverizare pe acelasi tip de suport. Dezavantajele
in cazul acestor procedee sunt legate de necesitatea activarii suportului in mediu puternic
alcalin si tratament termic ulterior la temperatura mare.

Tot pentru obtinerea unor acoperiri fotocatalitice prin pulverizare sau impregnare pe
tesaturi de fibra de sticla, se cunoaste din US 7786033 un procedeu in care incorporarea
dioxidului de titan cristalizat in materialul filmogen ce contine rasini ureo- sau fenol-
formaldehidice se face in prezenta unor promotori de adezivitate de tipul unor aluminosilicafj
si fosfati si a unor alcoxisilani bifunctionali.

Toate procedeele mentionate prezinta o serie de dezavantaje legate de faptul ca
acoperirile rezultate sunt rigide, adezivitatea pe suprafata este relativ mica, substratul pe
care se aplica sau liantul sunt supuse fotodegradarii si tratamentul termic necesar ulterior
nu se poate aplica in cazul materialelor textile naturale sau sintetice organice din cauza
stabilitatii chimice si termice limitate a acestora.
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Problema tehnica pe care o rezolva inventia, asa cum a fost definita in descriere,
consta in stabilirea componentelor si a rapoartelor de asociere ale acestora, precum si aso-
cierea cu etapele de procedeu si conditiile de lucru pentru obtinerea unor acoperiri fotocata-
litice prin impregnare-termofixare pe fibre naturale sau sintetice cu proprietati imbunataiite.

Procedeul conform inventiei nlatura dezavantajele mentionate prin aceea ca
materialele textile se supun functionalizarii prin impregnare cu o flota care contine 10...50%
tetraetilortosilicat, 1...20% agent de ancorare bifunctional, 5...30% solvent, 1...15% solvent
auxiliar, 0,5...5% fotocatalizator, 1...20% agent de modificare, 0,01...0,5% catalizator acid,
0,1...5% accelerator de polimerizare si 5...35% apa, gradul de preluare fiind de 50...100%,
urmata de uscare la temperatura de 20...30°C si de termofixare la temperatura de
100...130°C, timp de 30...90 min.

Agentul de ancorare bifunctional poate fi ales dintre: 3-glicidoxipropiltrimetoxisilan,
3-glicidoxipropiltrietoxisilan, 3-aminopropiltrietoxisilan, 3-(2-aminoetilamino)propiltrimetoxi
silan si alfji.

Solventul poate fi ales dintre: metanol, etanol, 2-propanol, 1,2-etandiol, propan-1,2-
diol, propan-1,2,3-triol si allii.

Solventul auxiliar poate fi ales dintre: dietileter, 1,4-dioxan, tetrahidrofuran, 2-metoxi-
etanol, 2-etoxietanol, 2-butoxietanol, 1,2-dietoxietan, 1,2-dimetoxietan, 1,2-dibutoxietan si
altii.

Fotocatalizatorul poate fi ales dintre: dioxid de titan in forma cristalina anatas sau
amestecuri ale acesteia cu 1...30% rutil, ca atare sau dopat cu metale (Fe, Co, Ni, Cu, Ag)
sau nemetale (B, C, N, S), avand particule cu diametrul de 1...100 nm si o suprafata
specifica de 25...100 m%g (masurata prin metoda BET).

Agentul de modificare poate fi ales dintre: bis(1,2-epoxipropileter)etandiol, 2,2-bis(4-
(2,3-epoxipropoxi)fenil)propan, 1,3-bis(2,3-epoxipropoxi)benzen, tris(2,3-epoxipropil) izocia-
nurat, glicidilmetacrilat si altii.

Catalizatorul acid poate fi ales dintre: acid clorhidric, acid azotic, acid sulfuric, acid
fosforic, acid benzensulfonic, acid 4-toluensulfonic, acid acetic, acid formic, acid tricloracetic
si altii.

Acceleratorul de polimerizare poate fi ales dintre: imidazol, 1-metilimidazol, 2-metili-
midazol, 2-etil-4-metilimidazol si alji.

Procedeul conform inventiei este simplu, economic si reproductibil calitativ si permite
obtinerea unor acoperiri fotocatalitice prin impregnare-termofixare, pe fibre naturale sau
sintetice, ca atare sau in amestec, utilizdnd dioxid de titan nanometric dispersat intr-o
matrice polimerica hibrida de silice modificatad cu resturi organice, generata pe suprafata
suportului textil prin procese sol-gel, acoperirile obtinute avand rezistenta termica si
fotochimicaridicata, stabilitate mecanica si chimica corespunzatoare, activitate fotocatalitica
adecvata in conditii de iluminare scazuta, inclusiv in spatii interioare si pastrand in anumite
limite proprietatile initiale ale fibrelor textile

Procedeul conform inventiei prezinta urmatoarele avantaje:

- materialele textile fotocatalitice obfinute au efect repelent pentru murdarie,
contribuie la imbunatatirea calitatii aerului prin fotodescompunerea contaminantilor cu efect
odorizant si manifesta si efect antimicrobian contribuind la obtinerea de suprafete sterile prin
efect fotocatalitic;

- acoperirile obtinute au rezistente fizico-chimice, fotochimice si termice foarte bune
si o durabilitate mare;

- activitatea fotocatalitica a acoperirilor este ridicata chiar in conditiile de iluminare
scazuta din spatiile interioare si se mentine un timp suficient de lung;
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- substratul textil nu este afectat decat in mica masura prin efect fotocatalitic, fara a
produce modificari semnificative ale proprietatilor un timp Tndelungat;

- In urma aplicarii acoperirilor pe materialele textile nu rezultd ape reziduale sau
deseuri care sa necesite cheltuieli pentru epurare sau decontaminare.

Se prezinta in continuare patru exemple de realizare a inventjei:

Exemplul 1

O tesatura din fibre celulozice de 10 g, se impregneaza cu 22 g flota care contine
3,7 g tetraetilortosilicat, 4,3 g 3-glicidoxipropiltrimetoxisilan, 4,3 g etanol, 2,1 g 2-propanaol,
3,3 g tetrahidrofuran, 1,1 g dioxid de titan (80% anatas - 20% rutil, diametrul particulei -
20 nm, suprafata specificd - 50 m?g), 1 g tris(2,3-epoxipropil)izocianurat, 0,05 g acid
clorhidric, 0,1 g 1-metilimidazol si 0,8 g apa, se stoarce uniform la un grad de retentie al flotei
de 100%, se usuca la temperatura de 20...30°C si se termofixeaza o ora la 120°C.

Exemplul 2

O tesatura din fibre proteice de 10 g, se impregneaza cu 28 g flota care contine 7,4 g
tetraetilortosilicat, 5,6 g 3-aminopropiltrietoxisilan, 3,1 g etanol, 2,7 g 2-propanol, 3,3 g tetra-
hidrofuran, 0,6 g dioxid de titan (100% anatas, diametrul particulei -10 nm, suprafata speci-
fica - 80 m%g), 2,8 g 1,3-bis(2,3-epoxipropoxi)benzen, 0,05 g acid azotic, 0,1 g 1-metilimida-
zol si 2,35 g apa, se stoarce uniform la un grad de retentie al flotei de 100%, se usuca la
temperatura de 20...30°C si se termofixeaza o ora la 110°C.

Exemplul 3

O tesatura din fibre poliesterice de 10 g, se impregneaza cu 30 g flota care contine
12,5 g tetraetilortosilicat, 4,1 g 3-glicidoxipropiltrimetoxisilan, 4,7 g 2-propanol, 3,6 g 1,4-
dioxan, 0,8 g dioxid de titan (100% anatas, diametrul particulei - 50 nm, suprafata specifica -
35m?/g), 2,5 g bis(1,2-epoxipropileter)etandiol, 0,08 g acid acetic, 0,2 g 2-etil-4-metilimidazol
si 1,52 g apa, se stoarce uniform la un grad de retentie al flotei de 60%, se usuca la
temperatura de 20...30°C si se termofixeaza o ora la 120°C.

Exemplul 4

O tesatura de amestec din fibre poliesterice si fibre celulozice (PES/Bbc - 67/33) de
20 g, se impregneaza cu 50 g flota care contine 22,5 g tetraetilortosilicat, 6,8 g 3-(2-
aminoetilamino)propiltrimetoxisilan, 5,5 g metanol, 4,8 g 2-metoxietanol, 1,1 g dioxid de titan
(70% anatas - 30% rutil, diametrul particulei - 25 nm, suprafata specifica - 65 m2/g), 5 g
bis(1,2-epoxipropileter)etandiol, 0,1 g acid tricloracetic, 0,2 g 2-metilimidazol si 4 g apa, se
stoarce uniform la un grad de retentie al flotei de 60%, se usuca la temperatura de 20...30°C
si se termofixeaza o ora la 120°C.



RO 133148 B1

Revendicari

1. Procedeu de functionalizare a materialelor textile din fibre naturale si sintetice, ca
atare sau in amestec, utilizand materiale filmogene hibride fotocatalitice constand in
impregnare, uscare, termofixare, caracterizat prin aceea ca, materialele textile se supun
functionalizarii prin impregnare cu o flota care contine 10...50% tetraetilortosilicat, 1...20%
agent de ancorare bifunctional, 5...30% solvent, 1...15% solvent auxiliar, 0,5...5%
fotocatalizator, 1...20% agent de modificare, 0,01...0,5% catalizator acid, 0,1...5% accelerator
de polimerizare si 5...35% apa, gradul de preluare fiind de 50...100%, dupa care suportul
textil impregnat se usuca la temperatura de 20...30°C si se termofixeaza la temperatura de
100...130°C, timp de 30...90 min.

2. Procedeu conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca, agentul de ancorare
bifunctional este ales dintre: 3-glicidoxipropiltrimetoxisilan, 3-glicidoxipropiltrietoxisilan, 3-
aminopropiltrietoxisilan, 3-(2-aminoetilamino)propiltrimetoxisilan.

3. Procedeu conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca, solventul este ales
dintre: metanol, etanol, 2-propanol, 1,2-etandiol, propan-1,2-diol, propan-1,2,3-triol.

4. Procedeu conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca, solventul auxiliar
este ales dintre: dietileter, 1,4-dioxan, tetrahidrofuran, 2-metoxietanol, 2-etoxietanol,
2-butoxietanol, 1,2-dietoxietan, 1,2-dimetoxietan, 1,2-dibutoxietan.

5. Procedeu conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca, fotocatalizatorul este
dioxidul de titan in forma cristalina anatas sau amestecuri ale acesteia cu 1...30% rutil, ca
atare sau dopat cu metale sau nemetale, avand particule cu diametrul cuprins intre
1...100 nm si o suprafata specifica de 25...100 m2/g, masurata prin metoda BET.

6. Procedeu conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca, agentul de
modificare este ales dintre: bis(1,2-epoxipropileter)etandiol, 2,2-bis(4-(2,3-epoxipropoxi)fenil)
propan, 1,3-bis(2,3-epoxipropoxi)benzen, tris(2,3-epoxipropil) izocianurat, glicidilmetacrilat.

7. Procedeu conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca, alegerea cataliza-
torului acid se face dintre : acid clorhidric, acid azotic, acid sulfuric, acid fosforic, acid
benzensulfonic, acid 4-toluensulfonic, acid acetic, acid formic, acid tricloracetic.

8. Procedeu conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca, acceleratorul de
polimerizare se alege dintre: imidazol, 1-metilimidazol, 2-metilimidazol, 2-etil-4-metilimidazol.

Editare si tehnoredactare computerizata - OSIM
Tiparit la Oficiul de Stat pentru Inventii si Marci
sub comanda nr. 242/2022
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