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SaZetak: U svrhu ekonomicnosti i energetske ustede u odnosu na konvencionalni proces al-
kalne hidrolize (100 °C, 60 min) u radu je istrazena mogucnost hidrolize poliestera pri snize-
noj temperaturi i uz odlezavanje. Poliesterska tkanina iz poli(etilen-tereftalat) viakana (PET
tkanina) je obradivana pri temperaturi od 80 do 100 °C uz dodatak akceleratora, kationskog
tenzida heksadeciltrimetil amonijevog klorida (HDTMAC) uz varijaciju vremena obrade i
vremena odlezavanja ovisno o temperaturi. Na tako hidroliziranim tkaninama, prema normi-
ranim metodama, ispitana je prekidna sila i istezanje, gubitak mase, te stupanj bjeline. Re-
zultati su usporedeni s neobradenim uzorkom i referentnim uzorkom, alkalno hidroliziranim
na 100 °C u vremenu 60 min. Pokazalo se da je moguce provesti alkalnu hidrolizu pri nizoj
temperaturi uz dodatak akceleratora i dodatno ustedjeti energiju odlezavanjem u kupelji.
Obrada na 80 °C uz dodatak HDTMAC u vremenu 5 min uz odlezavanje 10 min daje optimal-
ne rezultate, a takav proces je energetski i ekonomski odrziv.

Kljucéne rijeci: poli(etilen-tereftalat), alkalna hidroliza, prekidna sila, gubitak mase, stupanj
bjeline

1. Uvod

Poliesterska vlakna (PES) su najzastupljenija umjetna vlakna na trzistu, a najcesce
su iz poli(etilen-tereftalata) (PET). Standardni tipovi poliesterskih vlakana izrazite
su kristali¢nosti koja pridonosi visokoj ¢vrstoci, ali i slaboj apsorptivnosti radi ¢ega
se tesSko doraduju, sklona su stvaranju pilinga, prljanju, nabijanju statickim elektri-
citetom i mogu uzrokovati neudobnost odjece pri noSenju u vrué¢im ljetnim danima.
Navedeni nedostatci se mogu smanyjiti ili ukloniti ciljanim modifikacijama. Konven-
cionalni postupci modifikacije povrSine poliestera su alkalna hidroliza i aminoliza
[1-10], dok se u novije vrijeme istrazuju enzimi lipaze, esteraze i kutinaze [11-14]
te ionske otopine za hidrolizu povrsine [15, 16]. Za odrzivi razvoj kljucno je pratiti
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ekoloska i ekonomska nacela koja u sustini imaju vaznu ulogu u razvojnim procesi-
ma tekstilnih materijala. Vazne ideje koje se provlace cijelim podru¢jem proizvodnje
i dorade tekstilija su primjena minimalnih koli¢ina ekoloski povoljnih resursa te po-
stizanje zeljene ucinkovitosti [17]. 1z svih gore navedenih razloga provode se brojna
istrazivanja s ciljem poboljSanja svojstava poliesterske tkanine uz primjenu konven-
cionalnih i inovativnih doradbenih postupaka.

Alkalna hidroliza se provodi na temperaturama visim od 100 °C (130-140 °C) u
vremenu 1-2 sata. Rezultira fizikalnim i kemijskim promjenama na povrsini vlakana
stvaranjem malih jamica i pove¢anjem aktivne povrsine s dodatnim funkcionalnim
skupinama, pa hidrolizirani poliesterski materijali imaju bolju sposobnost kvasenja i
bojadisanja te izgled i sjaj tkanina poput svile, ali nastale jamice negativno utje¢u na
¢vrsto¢u materijala [3-10, 14]. Alkalna hidroliza se moze ubrzati uz razlicite kation-
ske tenzide i polimere [6, 9, 10]. Kallay i Grancari¢ [5, 6] su razvili teorijski model
kinetike razgradnje PET tkanine u ovisnosti o temperaturi i dodatku akceleratora.
Utvrdeno je da optimalno smanjenje mase iznosi izmedu 10 i 24 %, a smanjenje
prekidne sile moze biti do 35 % za daljnju tekstilnu uporabu. U ostrijim uvjetima
obrade jamice se pojavljuju i popre¢no na os vlakna $to dovodi do potpunog ostece-
nja materijala [3-6, 9]. Dodatno, alkalna hidroliza zahtijeva veliku potro$nju energije
i vode Sto nije ekoloski i energetski prihvatljivo. Osim S§to primjena jake luzine i
visoke temperature obrade mogu dovesti do ostec¢enja materijala, mogu dovesti i do
onecis¢enja okolisa, pa se danas istrazuju i koliC¢ine otpustenih Cestica mikroplastike
nakon procesa [18].

U ovom radu je, iz razloga ekonomicnosti i energetske usStede, a sa svrhom odrzivosti
procesa, istrazena mogucnost hidrolize poliestera pri snizenoj temperaturi uz odleza-
vanje materijala u kupelji.

2. Eksperimentalni dio

2.1 Materijal i obrade

U radu je koriStena komercijalna poliesterska tkanina tvrtke Belira, proizvedena od
100 % poli(etilen-tereftalnog) vlakna (PET) plosne mase 60 g/m? stabilizirana vru-
¢im zrakom, izradena od teksturirane multifilamentne prede 50 dtex, 16 f.

Hidroliza je provedena u laboratorijskom uredaju za obradu Linitest, Original Hanau,
uz omjer kupelji OK 1:50 uz varijaciju temperature (80 i 100 °C) i vremena obrade
i vremena odlezavanja od 5 min do 60 min (Tablica 1). Hidroliza je provedena u
1,5 mol/l NaOH bez i uz dodatak 2 g/I akceleratora, kationskog tenzida heksadeciltri-
metil amonijevog klorida (HDTMAC). Uzorci su isprani najprije vru¢om vodom kako
bi se uklonili oligomeri s povrSine, potom mlakom i hladnom vodom, neutralizirani



Godisnjak Akademije tehnickih znanosti Hrvatske, 2024 153

5 %-tnom octenom kiselinom te isprani hladnom vodom do neutralnoga. Oznake i
uvjeti obrade navedeni su u Tablici 1.

Tablica 1: Oznake i uvjeti alkalne hidrolize PET tkanina

Oznaka Obrada
PET Poliesterska (PET) tkanina — pocetna
H Hidroliza bez akceleratora HDTMAC
AH Hidroliza uz akcelerator HDTMAC
T°C Temperatura (80 ili 100 °C)
t Vrijeme obrade (5, 10, 15 ili 60 min)
+to' Vrijeme odlezavanja (5 ili 10 min)
2.2 Metode

Masa po jedinici povrsine (m) u g/m? odredena je prema HRN ISO 3801:2003 7ek-
stil — Tkanine — Odredivanje mase po jedinici duljine i mase po jedinici povrsine,
pomocu analiticke vage, model ALJ 220-5DNM (KERN & Sohn GmbH) s to¢noséu
mjerenja od 0,0001 g. Promjena mase (Am) je izracunata na apsolutno suhom uzorku
prema:

Am = " 100 [%) (1)

gdje je m poCetna masa uzorka [g], a m, masa uzorka poslije obrade [g].

Prekidna sila (F [N]) i istezanje (¢ [%]) odredeni su prema HRN EN ISO 13934-
1:2013 Tekstil — Viacna svojstva plosnog tekstila — 1. dio: Odredivanje maksimalne
sile i istezanja pri maksimalnoj sili metodom trake na dinamometru Tensolab tvrtke
Mesdan S.p.A. uz razmak medu stezaljkama 100 mm, Sirinu uzorka 50 mm i predopte-
recenje od 2 N. Maksimalno istezanje pri djelovanju vlaéne sile u trenutku prekida na-
ziva se 1 prekidno istezanje, a maksimalna vlac¢na sila u trenutku prekida prekidna sila.

Iz dobivenih vrijednosti prekidne sile izracunata je promjena prekidne sile (AF) pre-
ma:

Fl'Fz 0
AF === 100 [%] ()

gdje je F sila prekida pocetne tkanine [N], a F, sila prekida hidrolizirane tkanine [N].
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Spektralna remisija poliesterskih tkanina prije i nakon hidrolize izmjerena je na re-
misijskom spektrofotometru Spectraflash SF 300 tvrtke Datacolor. Stupanj bjeline
prema CIE (W) izraCunat je automatski prema HRN EN ISO 105-J02:2003 Zekstil
— Ispitivanje postojanosti obojenja — Dio J02: Instrumentalno odredivanje relativne
bjeline.

Za odabrane uzorke napravljena je analiza povrSine PET tkanina iz mikrografija
snimljenih na skeniraju¢em elektronskom mikroskopu FE-SEM, Mira 11, Tescan, s
povecanjem 3000%. Tkanine su naparene tankim slojem kroma 180 s u naparivacu
Quorum Technologies, Q150T ES Plus.

3. Rezultati i rasprava

U radu je istrazena modifikacija povrSine komercijalne poliesterske tkanine alkalnom
hidrolizom uz djelovanje akceleratora pri snizenoj temperaturi i uz odlezavanje, u
svrhu postizanja bolje ekonomicnosti i energetske ustede. Ucinci su usporedeni s ne-
obradenim uzorcima tkanina dok je kao referentni uzorak za usporedbu uzet alkalno
hidrolizirani uzorak na 100 °C u vremenu 60 min (PET H 100°C_60"). Rezultati
promjene plo$ne mase prikazani su na Slici 1. Mehanicka svojstava PET tkanina
iskazana silom prekida u smjeru osnove (F, [N]), prekidnim istezanjem osnovinih
niti (g, [%]) 1 vremenom prekida (¢ [s]) prikazani su u Tablici 2, a promjena sile preki-
da na Slici 2. Promjena bjeline iskazana je stupnjem bjeline prema CIE (W) (Slika
3). SEM analiza provedena je na odabranim uzorcima iz mikrografija prikazanih na
Slici 4.

Iz rezultata prikazanih na Slikama 1 i 2 te u Tablici 2 vidljivo je da se alkalnom hidro-
lizom komercijalne poliesterske tkanine (PET) pri 100 °C bez dodatka akceleratora
postiZe gubitak mase od 26,89 % u vremenu obrade od 60 min. [stovremeno s gubit-
kom na masi, dolazi do smanjenja prekidne sile uslijed nagrizanja PET vlakana luzi-
nom. Nakon 40 min obrade luzinom dolazi do grani¢nog gubitka mase od 41,82 %.

Dodatkom HDTMAC kao akceleratora alkalne hidrolize dolazi do ve¢eg smanjenja
plosne mase u kra¢em vremenu. Kod dodatka HDTMAC se ve¢ u vremenu od 5 min
postiZze smanjenje plosne mase od 20,22 %, a nakon 10 min 30,55 %. Upravo radi
tako brze razgradnje, dodatak HDTMAC kao akceleratora uzrokuje najveée sma-
njenje prekidne sile, za 5 min prekidna sila obradene tkanine iznosi 49,1 %, a nakon
10 min smanjenje je vece od 75 %. Smanjenje prekidne sile pra¢eno je smanjenjem
prekidnog istezanja. Prekidno istezanje neobradenog uzorka iznosi 34,20 % dok pri-
mjerice kod alkalne hidrolize u trajanju od 5 min s HDTMAC iznosi 25,78 %.
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Budu¢i da je vrijeme reakcije teSko skratiti, ucinci alkalne hidrolize uz dodatak
HDTMAC kao akceleratora istrazeni su nakon obrada pri snizenoj temperaturi od
80 °C. Obrade su provedene u vremenu 5, 10, 15 min, a za usporedbu je provedena
obrada bez akceleratora u vremenu od 60 min.

PET_AH_100°C_10' I

PET_AH_100°C_5' I
PET_AH_80°C_10'+5'c
PET_AH_80°C_5'+10'c I

PET_AH_80°C_15' I

PET_AH_80°C_10' I

PET_AH_80°C_5' I

PET_H_80°C_60' I

PET_H_100°C_60' I

PET

o
w

10 15 20 25 30 35

Am [%]

Slika 1: Promjena plosne mase uslijed hidrolize PET tkanina

Tablica 2: Mehanicka svojstava PET tkanina iskazana silom prekida u smjeru osnove (F, [N]),
prekidnim istezanjem osnovinih niti (g, [%]) 1 vremenom prekida (¢ [s])

Uzorak F,[N] &, [%o] t[s]

PET 638,00 34,20 19,0

PET _H_100°C_60' 371,50 31,89 16,3
PET _H_80°C_60' 503,00 26,28 15,8
PET_AH_80°C 5' 514,50 26,13 15,3
PET_AH_80°C_10' 426,50 23,14 15,3
PET_AH 80°C _15' 350,50 23,18 13,9
PET_AH_80°C 5°+10' 473,50 25,54 15,1
PET_AH_80°C 10’+5'0 402,00 24,13 14,8
PET AH _100°C_5' 325,00 25,78 15,8
PET AH 100°C _10' 161,00 22,22 13,7

1z rezultata gubitka plosne mase PET tkanina, prekidne sile i istezanja je vidljivo da
alkalna hidroliza na 80 °C bez dodatka akceleratora za 60 min dovodi do gubitka mase
tkanine od 10,94 %. Uz dodatak akceleratora gotovo isti gubitak mase 9,11 % postize
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se za 5 min, a nakon 15 min gubitak mase je 14,75 %, Sto je unutar zeljenog gubitka
mase (10-20 %). Pad prekidne sile iznosi 45,11 % te je ovo vrijeme optimalno.

1z rezultata gubitka plosne mase PET tkanina, prekidne sile i istezanja je vidljivo
da alkalna hidroliza na 80 °C bez dodatka akceleratora za 60 min dovodi do gubit-
ka mase tkanine od 10,94 %. Uz dodatak akceleratora gotovo isti gubitak mase od
9,11 % postiZe se za 5 min, a nakon 15 min gubitak mase je 14,75 %, Sto je unutar
zeljenog gubitka mase (10-20 %). Pad prekidne sile iznosi 45,11 % te je ovo vrijeme
optimalno.

Kako bi se dodatno ustedjela energija, a uzevsi u obzir kratko vrijeme obrade, istra-
zeni su ucinci u dvije kombinacije: a) obrada 5 min i odlezavanje 10 min; b) obrada
10 min i odlezavanje 5 min. Iz rezultata promjene plo$ne mase i sile prekida vidljivo
je kako se u oba slucaja postizu sli¢ni rezultati. Buduci da se kod vremena obrade 5
min i odleZavanja 10 min postize smanjenje mase od 13,53 % i sile prekida od svega
25,78 %, ovaj postupak (PET_AH 80°C_5'+10'0) pokazao se optimalnim.

PET_AH_100°C_10' |
PET_AH_100°C_5' I
PET_AH_80°C_10'+5'c
PET_AH_80°C_5'+10'c
PET_AH_80°C_15'
PET_AH_80°C_10'
PET_AH_80°C_5'

PET_H_80°C_60'

PET_H_100°C_60'

PET
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Slika 2: Promjena prekidne sile uslijed hidrolize PET tkanina

1z rezultata stupnja bjeline (W) prikazanih na Slici 3 vidljivo je da je stupanj bjeline
neobradene PET tkanine 71,2. Alkalnom hidrolizom nije doslo do pozucenja tkanine,
Stovise, doslo je do porasta bjeline $to ukazuje da je alkalnom hidrolizom doslo do
¢is¢enja povrsine. Usporedujuci bjeline svih uzoraka, vidljivo je da se stupanj bjeline
kre¢e od 73,7 za PET _AH 100 °C_10'do 76,1 za PET H 100 °C_60', dok gotovo
svi uzorci obradivani na 80 °C postizu stupanj bjeline W, = 75.
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Slika 3: Stupanj bjeline prema CIE (W) PET tkanina prije i nakon hidrolize

SEMHV. 10.00KV WD 11.74 mm Lo o1 . ] WRAWTESCAN SEMHV.500V WD 3188mm
SEMMAG 300k Def: SE~BSE e 7 SEMMAG 300k Def:SE
View o 7327 um _ Dateirly: 0500423 Patormance innanospecoll  name; 512 8

SEMHV.S00KY WD 3156 mm MIRANTESGAN SEMHV.5.00KV  WD: 3159 mm
SEMMAG 300ks Dol SE 7 SEMMAG:300kx  Del:SE 204m !
e 10587 ]

SEMHV:500K/  WD:31.44mm Lo T MRAVTESGAN
SEMMAGI3.00 ki Det:SE 20pm -l

Slika 4: SEM mikrografije PET vlakana u tkanini pri povec¢anju 3000x: a. neobradena, PET,
b. PET_H _100°C_60', c. PET_AH_100°C_5',d. PET_AH _80°C_10',e. PET_AH_80°C_5+10'
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Na Slici 4 prikazane su SEM mikrografije PET vlakana u tkanini pri povecanju
3000%. Na SEM mikrografiji neobradene PES tkanine vidljivo je da je povrSina vla-
kana glatka, a hidrolizom dolazi do ljustenja povrsine i postaju vidljive jamice na
povrsini vlakana. Na temperaturi od 100 °C uz dodatak akceleratora dolazi do znat-
nijeg oste¢enja vlakana u popre¢nom smjeru, $to su potvrdili i rezultati prekidne sile.

Iz SEM mikrografija uzorka hidrolizirane PET tkanine uz dodatak akceleratora na
80 °C u vremenu od 10 min takoder su vidljive karakteristi¢ne jamice, ali nema
vidljivog ostecenja vlakna, a sli¢no se postize i uz odlezavanje, $to ukazuje na dobre
ucinke ove energetski i ekonomski povoljnije obrade.

4. Zakljucéak

U svrhu energetske i ekonomske uc¢inkovitosti u odnosu na konvencionalni proces al-
kalne hidrolize (100 °C, 60 min) u radu je istrazena moguénost hidrolize PET tkanina
pri snizenoj temperaturi i uz odlezavanje u kupelji. Hidroliziranim PET tkaninama
prema normiranim metodama ispitana je prekidna sila i istezanje, gubitak mase, te
stupanj bjeline. Rezultati su usporedeni s neobradenim uzorkom i referentnim uzor-
kom, konvencionalno alkalno hidroliziranom PET tkaninom. Pokazalo se da se pri
visokoj temperaturi uz dodatak akceleratora PET tkanina prebrzo hidrolizira uz veée
gubitke na masi i ¢vrsto¢i. Snizenjem temperature na 80 °C moguce je provesti alkal-
nu hidrolizu u kra¢em vremenu i pri nizoj temperaturi, a da pri tome zadovoljavajuca
svojstva tkanine ostanu zadrzana. Dodatno se pokazalo da je moguce uz dodatak
akceleratora i dodatno ustedjeti energiju odlezavanjem u kupelji. Obrada na 80 °C uz
dodatak HDTMAC u vremenu 5 min uz odlezavanje 10 min daje optimalne rezulta-
te. lako ovaj postupak jos uvijek nije u potpunosti ekoloski prihvatljiv s obzirom na

konvencionalni postupak, a time i odrziviji.
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