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STRESZCZENIE

Wiodknina z wiokien PET jest klasyfikowana jako tatwopalna (indeks LOI 21%). Poniewaz materiat ten mozna wy-
korzysta¢ do izolacji termicznej r6znego rodzaju pomieszczen, m.in. strychow i loftow, powinien on spetnia¢ bar-
dzo wysokie wymagania w odniesieniu do bezpieczenstwa przeciwpozarowego. Jednym z mozliwych sposoboéw
uzyskania podwyzszonego stopnia trudnozapalno$ci jest impregnacja. Celem niniejszej pracy byto opracowanie
sktadu srodka impregnujacego ograniczajacego palnosc, ktory bedzie spetniat wszystkie podstawowe wymagania
dotyczace impregnatow stosowanych do modyfikacji materiatow termoizolacyjnych. Do impregnacji trudnoza-
palnej wykorzystano termoizolacyjna wiokning wykonang z surowca pochodzacego z recyklingu materialowego
butelek PET. Impregnat przygotowano w postaci mieszaniny dwoch produktéw komercyjnych: wodnego roz-
tworu krzemianu sodu — tzw. szkta wodnego sodowego R-145 oraz wodnej dyspersji kopolimerow akrylowo-
-styrenowych o nazwie handlowej Triostat TO. Zaimpregnowana wtokning termoizolacyjng PET poddano bada-
niom termicznym (DSC i TGA) i mikroskopowym (SEM), a efekt trudnozapalnosci oceniano metoda krytycznego
wskaznika tlenowego (LOI). W wyniku przeprowadzonej impregnacji uzyskano zadowalajacy 1 akceptowalny
technicznie efekt trudnozapalnosci (LOI 28%).

Stowa kluczowe: widknina PET, impregnacja trudnozapalna, LOIL, DSC, TGA, SEM

FLAME RETARDANT IMPREGNATION OF PET NONWOVEN WITH THERMAL
INSULATION PROPERTIES MADE FROM RECYCLED MATERIALS

ABSTRACT

PET nonwoven is classified as flammable material (LOI 21%). Because of using PET nonwoven by thermal isola-
tion of various types of rooms (attic, loft and other) the requirement of fire safety is very high. One of the possibili-
ties to receive higher flame retardant is impregnation of PET nonwoven. The purpose of this work was to compose
a formula of impregnation bath. The PET nonwoven made from recycling materials (PET bottles) was used for the
research. The impregnation bath was prepared in the form of a mixture of two commercial products: aqueous solu-
tion of sodium silicate — sodium water-glass R-145 and styrene acrylic aqueous dispersion — Triostat TO. After the
impregnation process thermal tests (DSC, TGA) and microscopic investigations (SEM) of PET nonwovens were
performed. The flame retardant effect was described by Limited Oxygen Index-LOI.

By treating of PET nonwoven satisfactory and acceptable technically flame retardant effect was received
(LOI ca. 28%)).

Keywords: PET nonwoven, flame retardant impregnation, LOI, DSC, TGA, SEM

WPROWADZENIE znaczeniem jednokrotnego uzytku. Powstaje
w ten sposob bardzo duzo odpadéw. Jednym ze

Poli(tereftalan etylenu) jest powszechnie sposob zagospodarowania tych odpadow jest
stosowany jako materiat do produkcji butelek,  recykling materiatowy [Altun and Ulcay 2004,
opakowan i r6znego rodzaju pojemnikoéw z prze- Park and Kim 2014]. Odpady w postaci butelek
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i pojemnikow przetwarzane sg na regranulat PET,
ktory nastepnie jest wykorzystany do produkcji
r6znego rodzaju wyrobow, m.in. widknin termo-
izolacyjnych. Wldknina termoizolacyjna produ-
kowana z wiokien PET wytwarzanych na bazie
recyklatu charakteryzuje si¢ niskg odpornoscig na
zapalenie. Rownoczesénie tego rodzaju materiaty
izolacyjne musza spelia¢ wysokie wymaga-
nia dotyczace bezpieczenstwa pozarowego. Aby
spetni¢ te wymagania, widkna PET stosowane do
produkcji wldknin termoizolacyjnych powinny
charakteryzowac si¢ wysokim stopniem trudno-
zapalnosci. W celu podwyzszenia odpornosci na
zapalenie wtokien PET stosuje si¢ trzy wyszcze-
goélnione nizej metody:
e obrobke powierzchniowa w kapieli z udzia-
fem uniepalniaczy [Chen et al. 2005, Liang et
al. 2013, Fabia et al. 2014],
e wbudowanie w tancuch glowny makro-
czgsteczki polimeru czgsteczki antypirenu
w trakcie procesu polikondensacji [Zhang et
al. 2010],
e stopienie mieszaniny polimeru i antypirenu
w ekstruderze w trakcie formowania wtokien
[Didane et al. 2012].

Pierwsza metoda zapewnia tatwe i szybkie
osiggnigcie efektu trudnozapalnosci. Jednakze
gldwng wada tej metody jest niska trwato$¢ oraz
powierzchniowe zmiany widkien np. wzrost chro-
powatosci. Druga metoda pozwala na uzyskanie
trwatego efektu trudnozapalnos$ci, ale obarczona
jest wysokimi kosztami wytwarzania. W przy-
padku trzeciej metody wymagane jest stosowanie
duzych ilosci antypirenu, co skutkuje trudnoscia-
mi w procesie wytwarzania wtokien.

Stosowane dotychczas zwigzki uniepalnia-
jace zawierajace Cl, Br sg bardzo efektywnymi
inhibitorami palenia, ale ze wzgledu na emisje
toksycznych gazéw HCI, HBr oraz korozyjnych
dymow sg ograniczane w aplikacjach do polime-
row [Horrocks 2011, Lu and Hamerton 2002].
W ostatnich latach bardzo popularne sg badania,
ktore maja na celu poszukiwanie zwigzkow unie-
palniajacych nie zawierajacych atoméw haloge-
nowcow. Do takich antypirendw naleza zwigzki
fosforoorganiczne [Chen et al. 2014, Wang et al.
2015] oraz zwiazki zawierajace krzem [Ji et al.
2009]. Stad, w niniejszej pracy w charakterze
srodka uniepalniajgcego zaproponowano zasto-
sowanie szkla wodnego sodowego R-145. Szklo
wodne jest w tym przypadku inhibitorem ptomie-
nia, natomiast dodatkowo zastosowana emulsja
akrylowa peni rol¢ no$nika i klejonki.

Bardzo dobre efekty trudnozapalnosci uzy-
skuje si¢ stosujac do modyfikacji polimeréw mie-
szaniny antypirenéw o réznej budowie chemicz-
nej. Pojawiaja si¢ wowczas efekty synergiczne
[Fei et al. 2008, Lewin 2011, Gawlowski et al.
2016]. Reakcja pomiedzy zwigzkiem uniepal-
niajacym, a polimerem w wysokiej temperaturze
prowadzi do zmiany procesu rozktadu polimeru.
Po spaleniu w fazie skondensowanej powstaje
pozostatos¢ zawierajgca fosfor i krzem. Stano-
wi ona efektywna barierg, ktora jest glownym
inhibitorem ptomienia. W rezultacie bariera ta
stanowi putapke dla palnych gazéw, a tym sa-
mym redukuje ilo§¢ paliwa zasilajacego ptomien
[Horrocks 1996].

W niniejszej pracy do podwyzszenia stopnia
trudnozapalnosci termoizolacyjnej wtokniny PET
zastosowano metode impregnacji, poniewaz wy-
soka trwalo$¢ naniesionej powtoki nie jest w tym
przypadku wymagana cecha. Wystarczajace jest
jedynie, aby w czasie montazu powtoka nie ule-
gla uszkodzeniu. Tak zaimpregnowana wtoknina
termoizolacyjna PET jest alternatywa dla mat
izolacyjnych z welny mineralnej. Zaletg takiej
wlokniny jest tatwy i przyjazny dla zdrowia mon-
taz (w przypadku mat z welny mineralnej, pod-
czas montazu wystepuje ciagle osypywanie sig¢
kruchych wilokienek, co sprawia, ze praca przy
montazu staje si¢ bardzo ucigzliwa).

MATERIAL BADAWCZY

Do badan wykorzystano wtokning poliestro-
wa produkowang na bazie surowca pochodza-
cego z recyklingu materiatowego butelek PET.
Wibknina o nazwie handlowej OVATA (200g/m?)
produkowana jest przez firm¢ IMP Comfort Sp.
z 0.0. w Swidnicy.

Jako antypiren zastosowano szklo wodne
sodowe R-145 produkowane przez Vitrosolicon
S.A. w Itawie. Ponadto, do przygotowania roz-
tworu impregnujacego uzyto specjalistycznego
srodka pomocniczego o nazwie handlowej Trio-
stat TO (wodna dyspersja kopolimerow akrylo-
wo-styrenowych), produkowanego przez firme¢
TRIOCHEM Sp. z 0.0. w Bytomiu.

Do impregnacji zastosowano wodny roztwor
krzemianu sodu o st¢zeniach odpowiednio: 20%
1 40%. Probki wldkniny o wymiarach 10cm x
10cm napawano tymi roztworami w dwdch wa-
riantach: z dodatkiem $rodka pomocniczego Trio-
stat TO w ilo$ci 1% oraz bez dodatku.
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Po procesie napawania probek widkniny,
nadmiar kgpieli usuwano mechanicznie przez od-
zgcie 1 poddawano suszeniu w strumieniu powie-
trza, w zréznicowanych warunkach czasu i tem-
peratury (tab. 1).

Do suszenia zastosowano suszarko-stabili-
zerke firmy Werner Mathis zapewniajaca wysoka
doktadnos¢ zadanych parametrow suszenia.

METODY POMIAROWE

W pracy do oznaczenia palnosci witokniny
wybrano metode krytycznego wskaznika tleno-
wego LOI. Metoda ta charakteryzuje si¢ prosto-
tag wykonania i dobrg powtarzalnos$ciag wynikéw.
Warto$ci indeksu tlenowego dla badanych préobek
wldkien przedstawiono w tabeli 2.

Analiza uzyskanych wartosci LOI jedno-
znacznie potwierdza znaczng poprawe wiasciwo-
$ci trudnozapalnych widkniny termoizolacyjnej
PET, w wyniku zastosowanej impregnacji. War-
tosci LOI praktycznie nie zalezg od temperatury
suszenia, natomiast o efektywnosci zastosowa-
nej impregnacji decyduje stezenie szkta wodne-
go oraz dodatek $rodka pomocniczego Triostat
TO. Wraz ze wzrostem stezenia szkta wodnego
wzrasta wskaznik LOI, natomiast 1%-owy doda-
tek Triostatu TO przyczynia si¢ do wzrostu tego
wskaznika tylko w przypadku wariantu impre-
gnacji, w ktorym zastosowano 40% roztwor krze-
mianu sodu. Najlepszy wynik uzyskano w przy-

Tabela 1. Parametry suszenia probek wiokniny po
procesie impregnacji

Table 1. Parameters of drying of nonwovens samples
after the process of impregnation

Temperatura [°C] Czas [min]
20 120
120 6
150 4
180 2

Tabela 2. Wartosci LOI dla badanych widknin PET
Table 2. LOI values of studied PET nonwovens

padku impregnacji w kapieli zawierajacej 40%
roztwor krzemianu sodu i 1% Triostatu TO (LOI
waha si¢ w granicach: 27,4 do 27,6%).

W celu okreslenia dynamiki i charakteru pro-
cesu palenia wykonano spalanie probek wtokniny
przy indeksie tlenowym 29%. Do testow palenia
wytypowano nastepujace probki:

a) wtoknine surowa, b) wtoknine impregno-
wang szktem wodnym w 40-procentowym roz-
tworze, ¢) wlokning impregnowang szklem wod-
nym w 40-procentowym roztworze z dodatkiem
1% Triostatu TO. Spalanie prébek prowadzono
w aparacie do pomiaru indeksu LOI.

Proces palenia impregnowanych witoknin
przebiegal zdecydowanie wolniej niz w przypad-
ku widkniny surowej. Ponadto w trakcie palenia
si¢ wltokniny surowej wystepowato tzw. krople-
nie, czyli odrywanie si¢ stopionego tworzywa
PET w postaci ptonagcych kropli. Dla wtokniny
impregnowanej tego efektu si¢ nie obserwuje.

Po spaleniu probek oceniano organoleptycz-
nie ilo$¢ i jako$¢ powstatego popiotu. W przypad-
ku wtokniny surowej ilo§¢ popiotu byta znikoma
(rys.la), natomiast w przypadku wtoknin impre-
gnowanych pozostato$¢ po spaleniu wystepowa-
ta w duzych ilosciach i tworzyta swego rodzaju
»struktury przestrzenne”. Struktury te dla probek
impregnowanych szktem wodnym z dodatkiem
Triostatu TO byty stabilniejsze (rys.lc) anizeli
bez dodatku (rys.1b).

WYNIKI BADAN | DYSKUSJA

Badania kalorymetryczne DSC

W celu oceny ewentualnego wptywu modyfi-
kacji trudnozapalnej prowadzonej w kapieli przy
uzyciu szkta wodnego na struktur¢ nadczastecz-
kowa witokien PET, stanowigcych runo modyfi-
kowanych witoknin, przeprowadzono badania ka-
lorymetryczne DSC.

Temperatura suszenia [°C]
Rodzaj probki
20 120 150 180
20%WG 23,6 23,5 23,4 23,5
20%WG+1%TO 23,4 23,5 23,6 23,6
40%WG 26,0 26,0 26,1 25,9
40%WG+1%TO 27,6 27,6 27,4 27,5
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Rys. 1. Pozostalo$¢ po spaleniu, odpowiednio:
a) wiokniny surowej,
b) wiokniny impregnowanej szktem wodnym R-145,
c¢) wildkniny impregnowanej szktem wodnym R-145 z dodatkiem Triostatu TO
Fig. 1. Residue after the burning test, respectively for:
a) unmodified PET nonwoven,
b) PET nonwoven impregnated with water-glass R-145,
c¢) PET nonwoven impregnated with water-glass R-145 and Triostat TO modifier
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Rys. 2. Zestawienie krzywych DSC dla wiokniny surowej zarejestrowanych w pierwszym (krzywa zielona)
i drugim (krzywa niebieska) cyklu ogrzewania oraz krzywa DSC dla widkna PET standard (krzywa rézowa)
Fig. 2. DSC curves for unmodified PET nonwoven registered in 1* (green) and 2™ (blue) cycle of heating and
curve for classic PET fibre (pink)

Na podstawie analizy krzywych zarejestro-
wanych w trybie ogrzewania w atmosferze azo-
tu (rys.4) stwierdzono, ze frakcja krystaliczna
wlokien stanowigcych runo, pochodzacych z re-
cyklingu materiatowego butelek PET ksztaltuje
si¢ nieco odmiennie w odniesieniu do standardo-
wych wtokien PET. Widoczny na krzywych efekt
rekrystalizacji zwigksza si¢ od wartosci 1,06 J/g
do 3,36 J/g, natomiast entalpia topnienia — od-
wrotnie maleje od wartosci 59,36 J/g dla wtokien
standardowych, do 42,44 J/g dla wtdkien pocho-
dzacych z recyklingu. Wyzej wskazane zalezno-
$ci sprawiajg, ze masowy stopien krystalicznosci
wyznaczony w oparciu o pomiary DSC zmniej-
sza si¢ od 44,8% dla wiokien standardowych do
30,0% dla wtokien stanowiacych runo modyfiko-
wanych wtoknin. Ponadto nalezy zauwazy¢, ze

w przypadku wiokien recyklingowych w obrgbie
endotermy topnienia pojawia si¢ drugie mini-
mum (odpowiednio T =246,6°C; T =250,0°C).
Wskazany efekt, przy braku polimorfizmu krysta-
lograficznego PET, moze stanowi¢ rezultat top-
nienia frakcji krystalicznej powstatej w procesie
rekrystalizacji w trakcie pomiaru DSC (powstate
wowczas krystality sa z reguty mniejsze i bar-
dziej zdefektowane — krystalizacja z fazy state;j,
skutkiem czego szybciej si¢ topig). Efekt powyz-
szy moze by¢ jednak spowodowany dodatkiem
frakcji nowego tworzywa do zasadniczego za-
sobu pochodzacego z recyklingu, w celu popra-
wy parametrow mechanicznych uzyskiwanych
wyrobow. Jest to dos¢ czesta praktyka stosowa-
na w przemysle przetwdrczym, cho¢ obniza ona
ekonomiczng efektywno$¢ technologii recyklin-
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gowej. Za ta druga przyczyna wskazanego roz-
szczepienia piku topnienia przemawia fakt, ze
na krzywej DSC zarejestrowanej dla tworzywa
wiokien PET po ich przetopieniu, w drugim cy-
klu ogrzewania, dyskutowany efekt zachowuje
si¢, pomimo braku wystgpienia na krzywej piku
egzotermicznego odzwierciedlajacego proces
rekrystalizacji.

Kolejnym celem postawionym w trakcie
realizacji badan kalorymetrycznych DSC bylto
wskazanie ewentualnego wptywu zastosowanego
impregnatu na struktur¢ nadczasteczkowa (za-
réowno fazy krystalicznej, jak 1 amorficznej) wto-
kien PET stanowigcych runo modyfikowanych
trudnozapalnie wtoknin. Ta procedure badawcza
autorzy wykorzystywali juz wielokrotnie wcze-
$niej, prowadzac badania modyfikacji trudnoza-
palnej tkanin i poliestrowych wtokien klasycz-
nych [Brzozowska-Stanuch et al. 2016, Fabia
et al. 2015, Gawlowski et al. 2014]. Zasadnicza
roéznica podejscia zaproponowanego w niniejszej
pracy polegata na tym, ze sama modyfikacja prze-
biegata tutaj w temperaturze otoczenia natomiast
w cytowanych pracach stosowano temperatury
znaczaco wyzsze: 115°C-135°C, w zaleznosci od
rodzaju wtdkien. Ponadto w przytoczonych bada-
niach stosowano wielokrotnie mniejsze stg¢zenia
szkta wodnego i usuwano starannie jego nadmiar
z wyrobu w dodatkowej operacji prania.

Wskutek wskazanych wyzej réznic w apli-
kacji antypirenu, wykorzystanie pomiarow DSC
do jakosciowej i iloSciowej oceny wplywu mo-
dyfikacji na struktur¢ wtokien na poziomie nad-
czasteczkowym okazato si¢ niemozliwe. Na ry-
sunku 3 przedstawiono przykladowo zestawienie
krzywych DSC zarejestrowanych dla modyfi-
kacji szklem wodnym wtokniny PET, suszonej
w temperaturze 180°C, w pierwszym (linia zie-
lona) i drugim (linia niebieska) cyklu ogrzewania
z szybko$cig 10°C/min w atmosferze azotu.

Analizujac  krzywa obrazujaca przemia-
ny zachodzace w probce ogrzewanej widkniny,
w porzadku wzrastajacej temperatury, odnoto-
wujemy najpierw rozlegta endoterm¢ uwalniania
wody (zatgzania roztworu szkta wodnego R-145)
z minimum w temperaturze 85,6°C. Na krzywych
DSC obszar ten, zwykle rozciagga si¢ do tempera-
tury 120-200°C, w zaleznos$ci od dynamiki pro-
wadzenia pomiaru (szybkosci ogrzewania). Przy
zastosowanej standardowej szybkosci 10°C/min,
efekt nie powinien przekroczy¢ 180°C. Jednak-
ze faktyczna lokalizacja gormego konca dyskuto-
wanego obszaru temperaturowego, na podstawie
przebiegu krzywej DSC w rozwazanym przypad-
ku nie jest mozliwa, gdyz naktada si¢ on na kolej-
ny obszar, odzwierciedlajacy poczatek dysocjacji
termicznej uzytego szkta wodnego. W temperatu-
rze ok. 125°C nastgpuje bardzo wyrazna zmiana
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Rys. 3. Zestawienie krzywych DSC dla probki widkniny PET impregnowanej szktem wodnym, suszonej w tem-
peraturze 180°C, zarejestrowanych w pierwszym (krzywa zielona) i drugim (krzywa niebieska) cyklu ogrzewa-
nia. Na rysunku zaznaczono obszar temperaturowy uwalniania wody polaczony z obszarem dysocjacji termicz-
nej szkta wodnego oraz obszar topnienia widkien PET stanowigcych runo modyfikowanej widkniny
Fig. 3. DSC curves for PET nonwoven modified with water-glass in temperature of 180°C registered in 1*
(green) and 2™ (blue) cycle of heating. On figure the temperature range of evaporating of water joined with the
thermal decomposition of water-glass and the effect of meltig of PET fibres were marked
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charakteru tagodnej dotad endotermy, objawia-
jaca sie wystapieniem sekwencji ostrych pikéw
m.in. w temperaturach: 130,2, 133,2 i 136,1°C
temperaturowego jego wystepowania naktada
si¢ na dyskutowany wczesniej obszar uwalniania
wody, zas§ w gornej czgsci — na efekt topnienia
wiokien PET stanowigcych runo modyfikowa-
nych trudnozapalnie wioknin, uniemozliwiajac
tym samym jego ilo$ciowg interpretacj¢. Zasto-
sowanie procedury wyznaczenia stopnia krysta-
licznosci w oparciu o wartos¢ entalpii wlasciwe;j
topnienia daje w tym przypadku wynik ponad
2-krotnie mniejszy (16,9%) niz w przypadku
wiokniny nie poddawanej impregnacji (30,0%),
co stanowi oczywista sprzeczno$¢ i potwierdza
stuszno$¢ przedstawionego wyzej rozumowania.

Na krzywej zarejestrowanej dla tworzywa
wlokien ogrzewanego ponownie po przetopieniu
(linia niebieska), widoczne sg juz tylko efekty ter-
miczne: zeszklenia oraz topnienia PET. Wptywu,
odwodnionego i poddanego dysocjacji termicznej
impregnatu, mozna doszukiwac si¢ jedynie w wy-
odrebnieniu drugiej (nizszej) wartosci temperatu-
ry zeszklenia (35,3°C), w drastycznej redukcji
warto$ci entalpii wlasciwej topnienia (z 13,24 do
5,41 J/g) oraz wyraznym (o niespeina 7°C) prze-
sunieciu piku topnienia PET w kierunku nizszych
temperatur.

BADANIATGA I SEM

W celu potwierdzenia efektywnosci zasto-
sowanej impregnacji trudnozapalnej, wykazanej
w testach LOI, poddano modyfikowane witdk-
niny badaniom termograwimetrzycznym TGA
w atmosferze powietrza. Badania TGA byty juz
przez autorow wielokrotnie w tym celu wykorzy-
stywane, w pracach poswigconych modyfikacji
wlasciwosci palnych klasycznych wiokien PET
oraz tkanin metoda kapielowg HT [Brzozowska-
-Stanuch et al. 2016, Fabia et al. 2015, Gawlow-
ski et al. 2014]. W wyniku zastosowania analizy
sygnalu pochodnej ubytku masy w funkcji tem-
peratury, uzyskiwano bardzo dobrg korelacje
wartosci indeksu tlenowego LOI oraz potozenia
temperaturowego ekstremum na krzywych dTG
W obszarze wystgpienia samozaptonu, a nastep-
nie spalania karbonizatu, powstatego w wyniku
zachodzacego nieco wezesniej procesu rozktadu
termicznego tworzywa PET. W przypadku ma-
teriatow PET modyfikowanych trudnozapalnie,
wspomniane ekstremum na krzywych dTG byto

zawsze przesunigte w kierunku wyzszych tempe-
ratur, w porownaniu z materiatami nie poddanymi
modyfikacji. Jednakze w przypadku impregnacji
wiokien PET opisanych w niniejszej pracy, prze-
testowane wielokrotnie podejscie badawcze nie
przyniosto oczekiwanych rezultatow. Na rysunku
4 zestawiono krzywe TG oraz dTG zarejestrowa-
ne dla wybranych wariantow aplikacji impregna-
tu (rézne temperatury i czasy suszenia oraz do-
datku 1% Triostatu) oraz dla wtdkniny PET nie
poddanej modyfikacji.

We wszystkich rozwazanych przypadkach
maksimum na krzywej dTG w obszarze tempera-
turowym spalania probki jest przesunigte wyraz-
nie w kierunku nizszych temperatur, w skrajnym
przypadku az o ponad 20°C), w odniesieniu do
potozenia maksimum na krzywej zarejestrowane;j
dla wtokniny nie poddanej modyfikacji. Tymcza-
sem, z przeprowadzonych testow LOI wynika,
ze w najbardziej korzystnym wariancie aplikacji
uzyskano ponad 6% wzrost indeksu tlenowego.
Wobec powyzszego, zupelnie naturalnym sta-
lo si¢ postawienie pytania: dlaczego w rozwa-
zanym przypadku modyfikacji trudnozapalnej,
wyniki badan metami LOI oraz TGA wydajg si¢
sprzeczne. Wnikliwa obserwacja zjawiska zapto-
nu i procesu palenia probek wtdknin, w potacze-
niu z analizg obrazow pozostatosci po spaleniu,
zarowno w skali makro (fotografie wysokiej roz-
dzielczosci), jak i mikro (wykorzystanie techni-
ki SEM), pozwolita — zdaniem autoréw przeko-
nujaco — wyjasni¢ wystapienie, jak si¢ okazato,
tylko pozornej rozbiezno$ci wynikow testow LOI
oraz badan termograwimetrycznych. Kluczem
do wyjasnienia powstatej kwestii byto zauwa-
zenie, ze poddajagc witokniny impregnacji (pro-
wadzonej w temperaturze otoczenia), antypiren
zostaje wprowadzony nie do wtokna (dostownie
do tworzywa PET), a jedynie do runa widkniny
(czyli co najwyzej zostaje naniesiony adhezyjnie
na powierzchni¢ wldkien). Stanowi to zasadnicza
réznic¢ w odniesieniu do metody kapielowej HT,
testowanej wezesniej przez autordéw, w ktorej mo-
dyfikator, wskutek zastosowania odpowiednich
warunkow aplikacji (temp. 115-135°C, wysokie
cisnienie), wnika, co prawda tylko ,,podskornie”
do wnetrza wiokien. Tak wigc podczas impregna-
cji, modyfikacji trudnozapalnej ulega wyréb —
wloknina, a nie tworzywo witokien, ktore tworzy
jej runo. Na krzywych dTG znajduje to odzwier-
ciedlenie w tym, ze temperatura ekstrapolowa-
nego poczatku procesu spalania (odpowiadajaca
temperaturze samozaptonu), jest we wszystkich
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Rys. 4. Zestawienie krzywych TG oraz dTG dla probek wtoknin otrzymanych w wyniku recyklingu materia-
lowego PET. Krzywe ziclone (odpowiednio: ciggla i przerwana) — widknina nie poddana modyfikacji, krzywe
czerwone — wtoknina poddana modyfikacji przy uzyciu szkta wodnego R-145 i Triostatu TO, pozostate krzywe
— wtokniny modyfikowane trudnozapalnie szktem wodnym R-145
Fig. 4. TG and dTG curves for samples of nonwovens obtained as a result of the process of material recycling
of PET. Green curves (solid and dash, respectively) — unmodified nonwoven, red curves — nonwoven impreg-
nated with water-glass R-145 and Triostat TO modifier, others curves — nonwovens impregnated with only
water-glass R-145

przypadkach (niezaleznie od tego, czy widknina
byla impregnowana, czy nie), niemalze jednako-
wa — z uwagi na to, ze odnosi si¢ ona do samoza-
ptonu wtokna niemodyfikowanego.

W przypadku stosowania metody kapielowej
HT, na skutek modyfikacji tworzywa witokien,
temperatura samozaptonu byta przesunigta zwy-
kle o kilkanascie stopni w gore, przemieszczajac
tym samym caty pik odpowiadajacy procesowi
spalania probki w celi analizatora TGA. W przy-
padku opisywanej w niniejszej pracy impregnacji,
nadmiar impregnatu zostaje mechanicznie odze-
ty, powodujac pozostanie wewnatrz runa wtokni-
ny bardzo duzej jego ilosci (40-50% w stosunku
do masy). Ponadto struktura runa umozliwia do-
bra dyspersje srodka impregnujacego, bedacego

w procesie palenia glownym materialem na bazie
zwigzkoéw krzemu, do budowy bariery (w fazie
skondensowanej) dla palnych gazéw powstatych
podczas termicznego rozktadu tworzywa PET.
Podczas ogrzewania, w funkcji wzrastajacej tem-
peratury, po stopieniu, a nastepnie rozktadzie ter-
micznym tworzywa wiokien stanowigcych runo
wlokniny, bardzo korzystna dyspersja antypirenu
zostaje zachowana.

Potwierdza to analiza mikrofotografii SEM
(rys. 5b i c¢), gdzie w przypadku witokniny im-
pregnowanej szklem wodnym, niezaleznie od
zastosowania dodatku Triostat TO, mozna wy-
raznie zauwazy¢ ziarna (fragmenty) karbonizatu
powstatego po rozktadzie PET, wrecz ,,zaoklu-
dowane” w fazie, bedacego w duzym nadmiarze,

Sy

Rys. 5. Mikrofotografie SEM pozostatosci po tescie LOI dla wioknin PET, odpowiednio: a) surowej, b) impre-
gnowanej 40-procentowym roztworem szkta wodnego R-145, ¢) impregnowanej 40-procentowym roztworem
szkta wodnego R-145 z dodatkiem 1% Triostatu TO
Fig. 5. SEM microphotographs of residue after the LOI test for PET nonwovens: a) unmodified, b) impregnated
with water-glass R-145, ¢) impregnated with water-glass R-145 and Triostat TO modifier, respectively
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przetworzonego termicznie szkta wodnego. Ob-
raz mikroskopowy SEM zgorzeliny pozostalej po
przeprowadzeniu testu LOI widkniny nie podda-
nej modyfikacji (rys. 5a) jest zupetnie r6zny.

W obserwacjach procesu palenia probek
impregnowanych wtoknin, w kontakcie plomie-
nia z probka, zauwaza si¢ wystepowanie inten-
sywnych mikro- rozbtyskow. W odréznieniu od
wiokniny surowej, ptomien nie ulega propagacji
i po bardzo krotkim czasie gasnie. Wskazane roz-
btyski §wiadcza o tym, ze w obrebie zgorzeliny
mamy do czynienia z pojawieniem si¢ zjawiska
zaptonu, jednakze tylko w obrebie izolowanych
ziaren fazy organicznej o niewielkich rozmia-
rach. Skutkiem tego, w obrazie termograficznym
TGA, na krzywych dTG w obszarze spalania po-
jawia si¢ dyskutowany pik, jednakze podtrzyma-
nie plomienia i jego okres$lona norma stabilnos¢
w czasie, co stanowi warunek konieczny w me-
todzie LOI, nie jest spelniona. Stad zatem wynika
drastyczne (o ponad 6%) przesuni¢cie wartosci
wskaznika indeksu tlenowego w gore obserwo-
wane dla widkien impregnowanych.

WNIOSKI

Zastosowanie wodnego krzemianu sodu do
impregnacji termoizolacyjnej widkniny PET
efektywnie zwigksza jej odpornos$¢ na zapalenie.
Ponadto proces palenia impregnowanej widkniny
przebiega bardzo wolno, zdecydowanie wolniej
anizeli w przypadku wtokniny surowej. Dodat-
kowym atutem impregnacji jest catkowity brak
tzw. efektu kroplenia, a powstaty w czasie palenia
popidt tworzy stabilng ,,przestrzenng strukture”,
ktora zapobiega rozprzestrzenianiu si¢ plomienia.
Na uwage zastuguje rowniez niski koszt szkta
wodnego oraz jego proekologiczny charakter.
Ponadto sposéb aplikacji jest bardzo latwy, nie
wymaga zaawansowanej i skomplikowanej apa-
ratury. Zastosowanie metody LOI pozwolito na
wybdr najkorzystniejszego wariantu impregna-
cji (LOI 27,6%) dla kapieli o sktadzie: 40-pro-
centowy roztwor szkta wodnego z dodatkiem
1% Triostatu TO.
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