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In etapa unica 2015 au fost atinse toate obiectivele etapei si obtinute rezultatele scontate.
Rezultatele stiintifice obtinute arata ca extractele antocianice de fructe de padure (afine, mure)
optimizate prin metodologiile descrise anterior pot fi aplicate cu succes pentru vopsirea unor suporturi
textile (de in si in functionalizat cu MCT-B-CD) prin doua metodologii investigate — epuizare si
respectiv, ultrasonare. Rezultatele obtinute in urma caracterizarii materialelor textile vopsite prin
tehnici analitice microscopice (SEM), spectroscopice (FT-IR) si de analiza BET au demonstrat ca
tehnica ultrasondrii este utild in optimizarea capacititii de vopsire, exprimatd prin intermediul
valorilor K/S, comparativ cu metoda conventionald de vopsire prin epuizare. Comparand valorile de
rezistentd a culorii si comportamentul la abraziune, rezultatele indicd rezistente slabe catre
satisfacatoare, atdt pentru probele functionalizate, cat si pentru cele vopsite, folosind ambele metode
de vopsire. Rezultatele obtinute arata ca, alegerea variantei de vopsire naturald cu extracte de afine si
mure a tesaturilor de in grefate cu ciclodextrina au dovedit a fi o buna alternativa de optimizare a
rezistentelor la spélare si frecare.

Vizibilitatea productiei stiintifice a echipei proiectului este garantata prin publicarea n 2015 a
2 articole Tn reviste cotate ISI, acceptarea spre publicare a 1 articol Tn revistd cotata ISI, 2 articole
publicate in reviste indexate BDI, 3 particiari cu brevet la saloancle de inventica si 5 lucrari
prezentate/publicate la conferinte internationale, in 2015. A fost finalizata 1 lucrare de licenta in
domeniu. Vizibilitatea internationala este probata si de obtinerea in 2015 a 7 citari ale articolelor deja
publicate din proiect. Pagina web a proiectului a fost actualizata.

Experimentarea vopsirii diferitelor materiale textile cu colorantii extrasi
e Teste experimentale de vopsire a suporturilor textile cu extracte antocianice de afine si mure
e Pretratamentul materialului
e Metodologia de vopsire: prin epuizare si ultrasonare
o  Suporturi textile utilizate: IN, IN FUNCTIONALIZAT

Au fost supuse extractiei de antociani si dozarii cantitatii acestora, fructele de afine si mure,
conform metodologiei optimizate stabilite anterior. Prezenta extractelor naturale in tesaturile textile
este importantd, intrucét contribuie la igiena consumatorului si la procesele nepoluante. Aplicarea pe
suporturile textile a extractelor antocianice din fructe ar putea imbunatati in plus anumite proprietati,
precum antimicrobiene, antiinflamatorii si anticancerigene.

Procesul conventional de vopsire implicé folosirea agentilor chimici si a energiei termice. Prin
folosirea ultrasunetelor, baile de vopsire pot avea temperatura mai redusa fiind favorizata dispersarea
si aplicarea colorantilor.

In ceea ce priveste metodologia experimentald, studiile vizeaza 1n primul rand o Tmbunatatire
preliminard a substratului de in, realizatd prin folosirea monoclortriazinil-B-cyclodextrinei (MCT-p-
CD). In al doilea rand, in protocolul experimental, extractele de afine sau mure au fost aplicate pe
materialului de in, atat prin procedee de vopsire prin epuizare cat si prin ultrasonare. Motivarea
cercetarilor consta in imbunatatirea proprietatilor precum rezistenta culorii suporturilor textile vopsite,
prin folosirea capacitatii cavitatii hidrofobe de MCT- B-CD de a forma complecsi de incluziune cu
colorantii, pe baza selectivitatii lor. Mai mult decat att, s-a evidentiat formarea complexului de
incluziune ntre colorantul antocianic si MCT-3-CD.

Caracterizarea materialelor textile vopsite (rezistente fizico-chimice, coordonate tricromatice,
rezistente la diferiti factori)

Caracterizarea morfologica, structurala si a proprietatilor de rezistentd ale materialelor vopsite
a fost realizata folosind un sistem complex de investigare SEM, spectroscopie FT-IR, analiza
suprafetei specifice prin metoda BET si rezistentele vopsirilor. Rezultatele analizei au evidentiat
uniformizarea probelor, in ceea ce priveste vopsirea lor, in cazul metodei US. In plus, optimizarea
rezistentei la spalare si la frecare s-a cuantificat prin valorile majorate cu 0.5-1 puncte. Morfologia
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fibrelor de in dupa grefare si vopsirea prin cele doud metode a fost evaluatd prin microscopia SEM.
Rezultatele au aratat ci, structura find a probelor este destul de diferitdi de fibrele de in
nefuncttionalizate, iar proprietattile de absorbtie ale extractului natural se datoreaza probabil micro-
cavitatilor create dupa functionalizarea cu derivatul de MCT-R-ciclodextrind. Prin ultrasonare,
morfologia fibrelor devine foarte neteda.

In functionalizat vopsit In fuhé,léhaiizat Vopsif
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Fig. 1: Imagini SEM asociate suporturilor fibroase de in functionalizate si de referinta vopsite prin
epuizare si ultrasonare cu extract de 2% afine (Vaccinium myrtillus) la o0 magnitudine de ><5000
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Fig. 2: Spectrele FT-IR pentru suporturile de Fig. 3: Izotermele de adsorbtie/desorbtie ale
in vopsite prin procedeul de epuizare si prin compusului  de  incluziune  (MCT-f-
procedeul de ultrasonare (US), cu extract ciclodextrina ca molecula gazda si colorantul
natural de afine 2% natural ca molecula oaspete)

Investigatiile spectroscopice demonstreaza formarea compusului de incluziune. In plus, exista
modificari in spectrele IR, care se pot observa la 1634, 1180, 1127, 900 cm™, datoritd legdrii de MCT-
R-CD. Aceasta este bine sustinutd si de analiza BET, relevand entraparea moleculei de colorant in
interiorul MCT-B-ciclodextrinei.

Evaluarea materialelor vopsite cu extracte relevante pentru tehnologia tinctoriald s-a
completat prin rezistentele vopsirilor si atributele coloristice corelate ale suporturilor tratate.
Intensitatile vopsirilor, respectiv valorile K/S ale suporturilor lignocelulozice vopsite au fost masurate
cu spectrofotometrul portabil Datacolor 110 LAV, testarea la abraziune s-a realizat cu aparatul NU-
Martindale pentru abraziune si pilling, iar testul de frecare cu aparatul Crockmaster.

Tabelul 1 prezinta rezultatele masuratorilor rezistentei la spalare si la frecare ale tesaturilor
vopsite cu extract de afine, comparativ cu probele de referintd (in sau in grefat cu MCT-R-
ciclodextrina), alaturi de valorile atribuite razelor nanocavitatii de MCT-R-ciclodextrina si a
moleculei de colorant.



Tabelul 1: Valorile rezistentelor si raportul razei ciclodextrind/colorant, in cazul tesaturilor de in
vopsite cu extract de afine.

Proba Rezistenta | Rezistenta Rezistenta | Raport raza
la frecare | la frecare | laspalare CD Iraza
uscati umedi colorant, nm

In 2 1-2 2-3

In / MCT-R-ciclodextrina 34 2 45

In vopsit prin epuizare cu extract de afine 3 3 2-3 -

In functionalizat vopsit prin epuizare cu | 4-5 34 4-5 2.1712.76

extract de afine

In vopsit prin ultrasonare cu extract de afine | 3-4 3 4 -

In functionalizat vopsit prin ultrasonare cu | 5 4 4-5 3.23/3.47

extract de afine

Pe parcursul testelor experimentale, valorile de rezistenta a culorii pentru probe vopsite cu
extractele antocianice de afine si mure releva rezistente la spalare si la frecare moderate catre bune,
pentru marea majoritate a probelor, in special pentru cele functionalizate in prealabil si vopsite prin
procedura ultrasonarii. Atributele de culoare ale probelor vopsite natural demosntreaza
sustenabilitatea prin rezistente superioare la spalare, frecare si abraziune, datoritd procesului de
incapsulare. Aceste experimente au relevantd pentru folosirea tehnicii de incapsulare/micro-
incapsulare a unui colorant natural direct pe materialul textil tratate MCT-R-CD, fatd de tehnica
conventionald de vopsire prin asistarea de mordanti. Acest proces are potential de substituire a
tratamentului clasic, favorizand aplicatii de perspectiva, in vederea obtinerii de noi materiale textile
ecologice.

Valorile de rezistentd a culorii pentru probele vopsite cu extract antocianinic de mure au
relevat faptul ca, rezistentele la spalare si frecare, la marea majoritate a probelor sunt de la moderat
catre bune, in special pentru acele suporturi textile functionalizate si vopsite.

Tabelul 2: Valorile modificarilor coloristice dupa testul de abraziune la tesaturilor de in vopsite cu
extract de mure.

Rezistenta la abraziune Raportul razei MCT-B-
ciclodextrina /raza
Probe moleculei de colorant, nm
AE K/S
Proba de | abradata | control abradata control
referintd
In - - 2.74 -
In/ MCT-B-ciclodextrina - - 2.53 -
In vopsit prin epuizare cu extract de mure 5.20 3.14 6.52 5.42 8.34
In functionalizat vopsit prin epuizare cu | 8.74 6.34 7.89 6.47 7.15
extract de mure
In vopsit prin ultrasonare cu extract de mure | 3.57 2.26 4.30 3.60 6.8
In functionalizat vopsit prin ultrasonare cu | 3.78 211 4.60 3.59 4.7
extract de mure

Rezultatele cumulate din tehnicile analitice, Tnsemnand microscopie SEM, spectroscopie FT-
IR si analizd BET au demonstrat ca tehnica ultrasonarii este utila in optimizarea capacitatii de vopsire,
exprimata prin intermediul valorilor K/S, comparativ cu metoda conventionald de vopsire prin
epuizare. Comparand valorile de rezistenta a culorii si comportamentul la abraziune, rezultatele indica
rezistente slabe catre satisficatoare, atat pentru probele functionalizate, cat si pentru cele vopsite,
folosind ambele metode de vopsire. Rezultatele obtinute aratd ca, alegerea variantei de vopsire
naturald cu extracte de afine si mure a tesaturilor de in grefate cu ciclodextrind au dovedit a fi o buna
alternativa de optimizare a rezistentelor la spélare si frecare.




