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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposob chemicznej modyfikacji przedzy z wykorzystaniem utlenio-
nego grafenu. Rozwigzanie wedtug wynalazku znajduje zastosowanie w szczegolnosci w wyrobach dla
zastosowanh medycznych.

W amerykanskim zgtoszeniu patentowym nr US2007026239A1 opisane zostaty chemiczne i bio-
chemiczne techniki funkcjonalizacji przedzy i wyrobéw widkienniczych w procesie jednoetapowym lub
sekwencyjnym. Do modyfikacji zastosowano polimery tacznikowe, ktérych czasteczki sg wielokrotnie
podstawionymi zwigzkami, pochodzacymi z polisacharyddéw lub biatek z grupami aktywowanymi termo-
chemicznie lub fotochemicznie. Grupy te po aktywacji pozwalajg na tworzenie wigzan kowalencyjnych
z czasteczkami, ktoére maja byé przytaczone do materiatéw lub widkien tekstylnych. Taka modyfikacja
zastosowana zostata m.in. w celu umozliwienia przytaczenia barwnikéw, polimerdéw, bioczasteczek lub
materiatéw nieorganicznych. Wynalazek umozliwia immobilizacje substancji bioaktywnych za posred-
nictwem polimeru taczacego sie z przeciwbakteryjnym dziataniem metali (takich jak srebro). Srebro osa-
dzane jest na tkaninie, a nastepnie pokrywane polimerem faczacym. Proces przeprowadzony zostat
z wykorzystaniem plazmy w prézni dla prébek poliestrowych.

Z amerykanskiego zgtoszenia patentowego nr US2019352806A1 znany jest proces wytwarzania
tkaniny sktadajacej sie z dtugiego lub ciagtego witdkna na bazie grafenu. Polega on na sporzadzeniu
dyspersji grafenowej z ptatkow grafenu rozproszonych w ptynie, ktére zostaty chemicznie sfunkcjonali-
zowane. Kolejnym etapem jest osadzanie i $cinanie wtdkna z dyspersji grafenowej na podtozu i usuwa-
nie ptynu w celu utworzenia dtugiego lub ciggtego widkna sktadajacego sie z dopasowanych chemicznie
ptatkow grafenowych. Nastepnie wywotywane sa reakcje chemiczne pomiedzy grupami funkcyjnymi
dotaczonymi do sasiadujacych ptatkéw grafenowych w celu utworzenia wtokna grafenowego. Nastep-
nie, taczy sie duzg liczbe wtdkien ze soba, w celu utworzenia przedzy widknistej, a dalej kilku przedz
widknistych w celu utworzenia tkaniny.

W zgtoszeniu patentowym nr CN109793290A opisano sposob modyfikacji grafenem dzianiny,
ktora wykorzystywana jest do produkcji swetrow. Widkna poliestrowe grafenowe i widkna bawetniane
w stosunku wagowym 1 : 4 do 1 : 5 sg mieszane z odpowiednig iloécig czystych wtdkien poliestrowych.
Odpowiednie czesci swetra sa tkane przez przedzenie, inne zas$ recznie szyte i poddawane obrobce
koncowej w celu utworzenia gotowego produktu. Dzianinowy sweter z domieszka grafenu, tak jak
wiokna poliestrowe grafenu ma wtasciwosci przeciwbakteryjne, jest odporny na promieniowanie ultra-
fioletowe oraz odporny na niska temperature. Ponadto, tak jak witdkna bawetny, sweter zatrzymuje cie-
pto i absorbuje pot.

W opisie patentowym nr CN110042649B opisane zostato uzycie plazmy atmosferycznej do funk-
cjonalnego wykanczania tkanin. Tkanina poddawana jest ciagtej obrdbce z uzyciem plazmy, ktéra obej-
muje trawienie i szczepienie, a ograniczenie jakie wynika z uzywania komor prézniowych jest tutaj zni-
welowane. Zaletami tej metody sg bezwodne warunki do wykonczenia tkaniny, szybkosc¢ i wydajnosc¢,
ponadto proces jest przyjazny dla $rodowiska, prosty i wywiera jednolity efekt obrobki. Waznym aspek-
tem jest brak selektywnosci dla tkaniny oraz fakt, ze zmianie nie ulegaja jej wtasciwosci. Moze mieé
zastosowanie przy wykanczaniu antybakteryjnym, wodoodpornym i olejoodpornym, trudnopalnym oraz
antystatycznym tkanin.

Celem wynalazku jest optymalizacja sposobu modyfikacji przedzy z wykorzystaniem utlenionego
grafenu. Sposob wedtug wynalazku poszerza zakres zwigzkéw mozliwych do wykorzystania w roli tacz-
nikow, jak rowniez parametrow przytaczanych ptatkéow utienionego grafenu.

Sposob chemicznej modyfikacji przedzy z wykorzystaniem utlenionego grafenu wedtug wyna-
lazku charakteryzuje sie tym, ze polega na umieszczeniu przygotowanej przedzy do obrobki w uktadzie
rolek obracajacych sie z predkoscia od 0,2 m/s do 5 m/s, przepuszczeniu przedzy przez obszar wzbu-
dzonej atmosferycznej plazmy, przepuszczeniu przedzy przez kapiel w wodnym roztworze etylenodia-
miny o stezeniu w zakresie 0,01%—-15% o temperaturze od 0—-80°C, ptukaniu w wodzie demineralizo-
wanej, przepuszczeniu przedzy przez kapiel w zawiesinie utlenionego grafenu ptatkowego o stezeniu
w zakresie 0,01%-15% o temperaturze w przedziale od 15-80°C, ptukaniu w wodzie demineralizowa-
nej, suszeniu jej w strumieniu powietrza o temperaturze w przedziale od 20-80°C w czasie od 1 do
20 sek., a nastepnie nawinieciu zmodyfikowanej przedzy na cewke. Korzystnie modyfikacji podaje sie
wiokna baweiny lub poliestru lub polipropylenu. Korzystnie rolki obracajg sie z predkoscia 0,3 m/s.
Szczegolnie korzystnie roztwor etylenodiaminy ma stezenie 1% i temperature 40°C. Pozadanym jest,
gdy zawiesina utlenionego grafenu ptatkowego ma stezenie 1% i temperature 50°C. Celowym jest, gdy
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ptatki grafenu sa o wielkosci od 100 nm? do 500 um? oraz o grubosci od 1 do 5 warstw atomowych oraz
ich stopien utlenienia jest w przedziale od 5% do 30% oraz charakteryzuje sie powierzchnia wtasciwa
od 130 m? do 1000 m2. Korzystnie utlenione ptatki grafenu z przedza sa chemicznie potaczone etyleno-
diamina.

Sposob chemicznej modyfikacji przedzy, dotyczy w szczegdlnosci widkna bawetny lub poliestru
lub polipropylenu jako nosnika chemicznie zwigzanego ze strukturg grafenowa za posrednictwem fila-
row zwigzku diaminy tgczacych grupy tlenowe obecne na wtoknie oraz na grafenie CgratenOONH-(CHz2)n-
-OONHCprzedza. Chemicznie zmodyfikowana przedza utlenionym grafenem ptatkowych w wyniku wytwo-
rzenia trwatego potaczenia chemicznego wigazaniem — CgratenOONH-(CH2)r-OONHCbaweina) — wedtug wy-
nalazku wykazuje wtasciwosci bakteriobdjcze oraz wykazuje wtasciwosci elektrostatycznego przyciaga-
nia wiruséw z grupy Corona w wyniku czego jego czasteczki w pierwszej kolejnosci sa kotwiczone na
strukturach grafenowych wykazujacych obszarowy rozktad tadunku, co powoduje ich dezaktywacije
i w konsekwencji prowadzi do ich obumierania.

Poszukiwanie nowych obszaréw zastosowania grafenu prowadzi czesto do jego funkcjonalizaciji
odpowiednimi grupami chemicznymi w celu nadania mu dedykowanych wtasciwosci fizykochemicznych.
Wykorzystano funkcjonalizacje tienku grafenu jako narzedzia do chemicznego szczepienia go z innymi
materiatami. Umozliwito to zmiane wtasciwosci materiatu rdzeniowego poprzez nadanie mu dodatko-
wych cech, w szczegdlnosci przewodnos$ci elektrycznej, odpornosci na promieniowanie UV czy bakte-
riobdjczosci.

Sposob chemicznej modyfikacji przedzy z wykorzystaniem utlenionego grafenu wedtug wyna-
lazku, przedstawiono w ponizszych przyktadach.

Przyktad 1

Przygotowana do obrdbki przedze bawetny umieszczono w uktadzie rolek obracajgcych sie
z predkoscia 0,2 m/s. Przepuszczono przez obszar wzbudzonej atmosferycznej plazmy, w wyniku czego
wytworzyly sie na powierzchni wtékna grupy tienowe, w tym karboksylowe. Nastepnie przedze skiero-
wano do kapieli w wodnym roztworze etylenodiaminy o stezeniu 1% o temperaturze 40°C. Kolejno prze-
prowadzono proces ptukania w wodzie demineralizowane] i przepuszczono przez kapiel w zawiesinie
utlenionego grafenu ptatkowego o stezeniu 0,01% o temperaturze 80°C. Tak zmodyfikowana przedze
poddano procesowi ptukania w wodzie demineralizowanej oraz suszeniu w strumieniu powietrza o tem-
peraturze 80°C w czasie 5 sek. Nastepnie zmodyfikowang i wysuszong przedze poddano nawinieciu na
cewke.

Wykorzystano ptatki grafenu o wielkosci 100 nm? oraz o grubosci 1 warstwy atomowej oraz
o stopniu utlenienia na poziomie 5%. Platki grafenu charakteryzowaty sie powierzchnig wtasciwg
130 m2. Ponadto, utlenione ptatki grafenu z przedza chemicznie potaczone zostaty etylenodiaming.
Przyktad 2

Przygotowana do obrébki przedze bawetny umieszczono w uktadzie rolek obracajacych sie
z predkoscia 0,3 m/s. Przepuszczono przez obszar wzbudzonej atmosferycznej plazmy, w wyniku czego
wytworzyly sie na powierzchni wtékna grupy tlenowe, w tym karboksylowe. Nastepnie przedze skiero-
wano do kapieli w wodnym roztworze etylenodiaminy o stezeniu 1% o temperaturze 40°C. Kolejno prze-
prowadzono proces ptukania w wodzie demineralizowane] i przepuszczono przez kapiel w zawiesinie
utlenionego grafenu ptatkowego o stezeniu 1% o temperaturze 50°C. Tak zmodyfikowang przedze pod-
dano procesowi ptukania w wodzie demineralizowanej oraz suszeniu w strumieniu powietrza o tempe-
raturze 80°C w czasie 5 sek. Nastepnie zmodyfikowana i wysuszong przedze poddano nawinieciu na
cewke.

Wykorzystano ptatki grafenu o wielkosci 500 um? oraz o grubosci 5 warstw atomowych oraz
o stopniu utlenienia na poziomie 30%. Ptatki grafenu charakteryzowaty sie powierzchnig wtasciwg
1000 m2. Ponadto, utlenione ptatki grafenu z przedza chemicznie potaczone zostaty etylenodiaming.
Przyktad 3

Przygotowana do obrébki przedze bawetny umieszczono w uktadzie rolek obracajacych sie
z predkoscia 5 m/s. Przepuszczono przez obszar wzbudzonej atmosferycznej plazmy, w wyniku czego
wytworzyly sie na powierzchni wtékna grupy tlenowe, w tym karboksylowe. Nastepnie przedze skiero-
wano do kapieli w wodnym roztworze etylenodiaminy o stezeniu 15% o temperaturze 80°C. Kolejno
przeprowadzono proces ptukania w wodzie demineralizowanej i przepuszczono przez kapiel w zawie-
sinie utlenionego grafenu ptatkowego o stezeniu 15% o temperaturze 80°C. Tak zmodyfikowana prze-
dze poddano procesowi ptukania w wodzie demineralizowanej oraz suszeniu w strumieniu powietrza
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o temperaturze 20°C w czasie 20 sek. Nastepnie zmodyfikowang i wysuszong przedze poddano nawi-
nieciu na cewke.

Wykorzystano ptatki grafenu o wielko$ci 200 um? oraz o grubosci 4 warstw atomowych oraz
o stopniu utlenienia na poziomie 20%. Ptatki grafenu charakteryzowaty sie powierzchnig wtasciwg
900 m?. Ponadto, utlenione ptatki grafenu z przedza chemicznie potaczone zostaty etylenodiaminag.
Przyktad 4

Przygotowana do obrdbki przedze poliestru umieszczono w ukfadzie rolek obracajacych sie
z predkoscia 0,2 m/s. Przepuszczono przez obszar wzbudzonej atmosferycznej plazmy, w wyniku czego
wytworzyly sie na powierzchni wtékna grupy tienowe, w tym karboksylowe. Nastepnie przedze skiero-
wano do kapieli w wodnym roztworze etylenodiaminy o stezeniu 1% o temperaturze 40°C. Kolejno prze-
prowadzono proces ptukania w wodzie demineralizowanej i przepuszczono przez kapiel w zawiesinie
utlenionego grafenu ptatkowego o stezeniu 0,01% o temperaturze 80°C. Tak zmodyfikowana przedze
poddano procesowi ptukania w wodzie demineralizowanej oraz suszeniu w strumieniu powietrza o tem-
peraturze 80°C w czasie 5 sek. Nastepnie zmodyfikowang i wysuszong przedze poddano nawinieciu na
cewke.

Wykorzystano ptatki grafenu o wielkosci 10 um? oraz o grubosci 3 warstw atomowych oraz
o stopniu utlenienia na poziomie 10%. Ptatki grafenu charakteryzowaty sie powierzchnig wtasciwg
700 m?. Ponadto, utlenione ptatki grafenu z przedza chemicznie potaczone zostaty etylenodiaminag.
Przyktad 5

Przygotowana do obrdbki przedze poliestru umieszczono w uktadzie rolek obracajacych sie
z predkoscig 0,3 m/s. Przepuszczono przez obszar wzbudzonej atmosferycznej plazmy w wyniku czego
wytworzyly sie na powierzchni wtékna grupy tienowe, w tym karboksylowe. Nastepnie przedze skiero-
wano do kapieli w wodnym roztworze etylenodiaminy o stezeniu 1% o temperaturze 40°C. Kolejno prze-
prowadzono proces ptukania w wodzie demineralizowanej i przepuszczono przez kapiel w zawiesinie
utlenionego grafenu ptatkowego o stezeniu 1% o temperaturze 15°C. Tak zmodyfikowang przedze pod-
dano procesowi ptukania w wodzie demineralizowanej oraz suszeniu w strumieniu powietrza o tempe-
raturze 80°C w czasie 1 sek. Nastepnie zmodyfikowana i wysuszong przedze poddano nawinieciu na
cewke.

Wykorzystano ptatki grafenu o wielko$ci 200 nm? oraz o grubosci 1 warstwy atomowej oraz
o stopniu utlenienia na poziomie 10%. Ptatki grafenu charakteryzowaty sie powierzchnig wtasciwg
300 m2. Ponadto, utlenione ptatki grafenu z przedza chemicznie potaczone zostaty etylenodiaminag.
Przyktad 6

Przygotowana do obrdbki przedze poliestru umieszczono w ukfadzie rolek obracajacych sie
z predkoscia 5 m/s. Przepuszczono przez obszar wzbudzonej atmosferycznej plazmy w wyniku czego
wytworzyly sie na powierzchni wtékna grupy tienowe, w tym karboksylowe. Nastepnie przedze skiero-
wano do kapieli w wodnym roztworze etylenodiaminy o stezeniu 15% o temperaturze 80°C. Kolejno
przeprowadzono proces ptukania w wodzie demineralizowanej i przepuszczono przez kapiel w zawie-
sinie utlenionego grafenu ptatkowego o stezeniu 15% o temperaturze 80°C. Tak zmodyfikowana prze-
dze poddano procesowi ptukania w wodzie demineralizowanej oraz suszeniu w strumieniu powietrza
o temperaturze 20°C w czasie 20 sek. Nastepnie zmodyfikowang i wysuszong przedze poddano nawi-
nieciu na cewke.

Wykorzystano ptatki grafenu o wielkosci 500 nm? oraz o grubosci 2 warstw atomowych oraz
o stopniu utlenienia na poziomie 10%. Ptatki grafenu charakteryzowaty sie powierzchnig wtasciwg
400 m2. Ponadto, utlenione ptatki grafenu z przedza chemicznie potaczone zostaty etylenodiaming.
Przyktad 7

Przygotowana do obrébki przedze polipropylenu umieszczono w uktadzie rolek obracajacych sie
z predkoscia 0,2 m/s. Przepuszczono przez obszar wzbudzonej atmosferycznej plazmy, w wyniku czego
wytworzyly sie na powierzchni wtdkna grupy tlenowe, w tym karboksylowe. Nastepnie skierowano do
kapieli w wodnym roztworze etylenodiaminy o stezeniu 1% o temperaturze 40°C. Kolejno przeprowa-
dzono proces ptukania w wodzie demineralizowanej i przepuszczono przez kapiel w zawiesinie utlenio-
nego grafenu ptatkowego o stezeniu 0,01% o temperaturze 80°C. Tak zmodyfikowang przedze poddano
procesowi ptukania w wodzie demineralizowanej oraz suszeniu w strumieniu powietrza o temperaturze
80°C w czasie 5 sek. Nastepnie zmodyfikowang i wysuszong przedze poddano nawinieciu na cewke.

Wykorzystano ptatki grafenu o wielkosci 100 nm? oraz o grubosci 2 warstw atomowych oraz
o stopniu utlenienia na poziomie 15%. Ptatki grafenu charakteryzowaty sie powierzchnig wtasciwg
1000 m2. Ponadto, utlenione ptatki grafenu z przedza chemicznie potaczone zostaty etylenodiaming.
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Przyktad 8

Przygotowana do obrébki przedze polipropylenu umieszczono w uktadzie rolek obracajacych sie
z predkoscia 0,3 m/s. Przepuszczono przez obszar wzbudzonej atmosferycznej plazmy w wyniku czego
wytworzyly sie na powierzchni wtdkna grupy tlenowe, w tym karboksylowe. Nastepnie przedze skierowano
do kapieli w wodnym roztworze etylenodiaminy o stezeniu 1% o temperaturze 40°C. Kolejno przeprowa-
dzono proces ptukania w wodzie demineralizowanej i przepuszczono przez kapiel w zawiesinie utlenio-
nego grafenu ptatkowego o stezeniu 1% o temperaturze 50°C. Tak zmodyfikowang przedze poddano
procesowi ptukania w wodzie demineralizowanej oraz suszeniu w strumieniu powietrza o temperaturze
80°C w czasie 5 sek. Nastepnie zmodyfikowang i wysuszona przedze poddano nawinieciu na cewke.

Wykorzystano ptatki grafenu o wielkosci 500 nm? oraz o grubosci 2 warstw atomowych oraz
o stopniu utlenienia na poziomie 10%. Ptatki grafenu charakteryzowaty sie powierzchnig wtasciwg
400 m2. Ponadto, utlenione ptatki grafenu z przedza chemicznie potaczone zostaty etylenodiaming.
Przyktad 9

Przygotowana do obrébki przedze polipropylenu umieszczono w uktadzie rolek obracajacych sie
z predkoscia 5 m/s. Przepuszczono przez obszar wzbudzonej atmosferycznej plazmy, w wyniku czego
wytworzyly sie na powierzchni wtékna grupy tienowe, w tym karboksylowe. Nastepnie przedze skiero-
wano do kapieli w wodnym roztworze etylenodiaminy o stezeniu 0,01% o temperaturze 0°C. Kolejno
przeprowadzono proces ptukania w wodzie demineralizowanej i przepuszczono przez kapiel w zawie-
sinie utlenionego grafenu ptatkowego o stezeniu 15% o temperaturze 15°C. Tak zmodyfikowana prze-
dze poddano procesowi ptukania w wodzie demineralizowanej oraz suszeniu w strumieniu powietrza
o temperaturze 20°C w czasie 20 sek. Nastepnie zmodyfikowang i wysuszong przedze poddano nawi-
nieciu na cewke.

Wykorzystano ptatki grafenu o wielkosci 700 nm? oraz o grubosci 3 warstw atomowych oraz
o stopniu utlenienia na poziomie 30%. Ptatki grafenu charakteryzowaty sie powierzchnia wtasciwa
900 m?. Ponadto, utlenione ptatki grafenu z przedza chemicznie potaczone zostaty etylenodiaminag.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb chemicznej modyfikacji przedzy z wykorzystaniem utlenionego grafenu, znamienny
tym, ze polega na umieszczeniu przygotowanej przedzy do obrobki w uktadzie rolek obraca-
jacych sie z predkoscia od 0,2 m/s do 5 m/s, przepuszczeniu przedzy przez obszar wzbudzo-
nej atmosferycznej plazmy, przepuszczeniu przedzy przez kapiel w wodnym roztworze etyle-
nodiaminy o stezeniu w zakresie 0,01%—-15% o temperaturze od 0-80°C, ptukaniu w wodzie
demineralizowanej, przepuszczeniu przedzy przez kapiel w zawiesinie utlenionego grafenu
ptatkowego o stezeniu w zakresie 0,01%-15% o temperaturze w przedziale od 15-80°C, ptu-
kaniu w wodzie demineralizowanej, suszeniu jej w strumieniu powietrza o temperaturze
w przedziale od 20-80°C w czasie od 1 do 20 sek., a nastepnie nawinieciu zmodyfikowane;
przedzy na cewke.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze modyfikacji podaje sie witdkna bawetny lub po-
liestru lub polipropylenu.

3. Sposob wediug zastrz. 1 albo 2, znamienny tym, ze rolki obracajg sie z predkoscig 0,3 m/s.

4. Sposdb wedtug zastrz. 1 albo 2 albo 3, znamienny tym, ze roztwor etylenodiaminy ma ste-
zenie 1%.

5. Sposob wedtug dowolnego z zastrz. od 1 do 4, znamienny tym, ze roztwor etylenodiaminy
ma temperature 40°C.

6. Sposob wedtug dowolnego z zastrz. od 1 do 5, znamienny tym, ze zawiesina utlenionego
grafenu ptatkowego ma stezenie 1%.

7. Sposob wedtug dowolnego z zastrz. od 1 do 6, znamienny tym, ze zawiesina utlenionego
grafenu ptatkowego ma temperature 50°C.

8. Sposob wedtug dowolnego z zastrz. od 1 do 7, znamienny tym, ze ptatki grafenu sa o wiel-
kosci od 100 nm? do 500 um? oraz o grubosci od 1 do 5 warstw atomowych oraz ich stopien
utlenienia jest w przedziale od 5% do 30% oraz charakteryzuje sie powierzchnia wiasciwa od
130 m2 do 1000 m?.

9. Sposob wedtug dowolnego z zastrz. od 1 do 8, znamienny tym, Zze utlenione ptatki grafenu
z przedza sa chemicznie potaczone etylenodiamina.
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