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摘 要:为探索实验室超疏水涤纶织物规模化制备及相关工艺优化,用聚二甲基硅氧烷乳液作修饰剂,采用微溶-半

镶嵌制备原理,一步构造微纳米粗糙结构和低表面能纤维表面,实现涤纶织物的超疏水化。研究烘焙温度、时间、聚二甲

基硅氧烷乳液浓度以及浸渍-烘焙次数对涤纶织物疏水性能的影响。结果表明:温度为190℃,处理时间90min,聚二甲

基硅氧烷浓度30g/L,浸渍-烘焙次数为3次时,涤纶织物接触角可达153.5°。
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  超疏水功能化整理能够赋予普通涤纶织物优良的

疏水性能、抗粘附性能、油水分离性能和自清洁性能,
对于废旧涤纶织物的回收再利用也有一定的促进作

用。根据“荷叶效应”发生原理,超疏水表面需同时具

备微纳米粗糙表面结构和地表面能物质两个条件[1]。
超疏水涤纶织物的实验室制备已经较为成熟,报

导也较多。其中碱减量预处理[2-4]或纳米颗粒沉积[5-8]

与含氟化合物或长碳链硅氧烷或聚二甲基硅氧烷等低

表面能物质修饰协同作用制备超疏水涤纶织物最为典

型。一般粗糙表面构造步骤在前,低表面能物质修饰

在后,但也有特殊改性工艺,即一步法制备超疏水表

面[9-10]。
碱减量预处理是涤纶纤维大分子在氢氧化钠溶液

中发生水解反应,使得纤维表面在平行纤维轴向和垂

直纤维轴向产生刻蚀效应[11],继而实现粗糙表面的构

造,此方法制备的粗糙表面耐久性良好,也为后续低表

面能物质的化学接枝或物理附着提供了良好的反应位

点,但此方法对于涤纶纤维自身的优良力学性能有较

大的负面影响。纳米颗粒沉积直接在涤纶纤维表面构

筑粗糙结构,易操作,由于纳米颗粒与涤纶纤维大分子

之间作用力较弱,此方法制备的粗糙表面使用寿命较

短。
针对超疏水涤纶织物制备工艺中粗造表面构造存

在的不足,综合考虑超疏水涤纶织物的制造成本,利用

聚二甲基硅氧烷乳液作为低表面能修饰剂,采用课题

组较为成熟的微溶半镶嵌一步法制备超疏水涤纶织物

的方法[12-13],结合目前印染厂规模化制备功能纺织品

使用连续式热定型机的实际生产现状,优化超疏水涤

纶织物热定型机制备工艺,突破超疏水涤纶织物实验

室无法规模化制备的瓶颈,为该工艺的实际应用提供

参考。

1 试验部分

1.1 材料和药品

涤纶织物(经纬密为280根/(10cm)×130根/
(10cm),织密为223g/m2)购买于重庆朝天门市场;
聚二甲基硅氧烷(PDMS)乳液(300g/L)购买于浙江

宏达化学制品有限公司;十二烷基苯磺酸钠和碳酸钠

(分析)购买于成都市科龙化工试剂厂。

1.2 试验仪器

OCA15EC型视频光学接触角测量仪(德国Data
physics公司);Phenom Pro型台式扫描电镜(荷兰

Phenom World公司);NICOLETIS10型红外光谱仪

(美国ThermoFisher公司);MINI-TENTER型连续

式定型烘干机(福建厦门Rapid有限公司);SW-12型

耐洗色牢度试验机(无锡纺织仪器厂);DHG-9070A型

电热恒温鼓风干燥箱(上海齐欣科学仪器有限公司)。

1.3 试验方法

1.3.1 涤纶织物预处理

配制十二烷基苯磺酸钠浓度为2g/L,碳酸钠浓度

为1g/L的预处理液,将涤纶织物浸渍在处理液中,加
热至沸腾,煮15min,以除去附着在涤纶织物表面的助

剂和灰尘等杂质。经过预处理的涤纶织物用自来水清

洗3遍,将洗涤后的织物60℃下烘干备用。

1.3.2 涤纶织物超疏水整理

将预处理后的涤纶织物裁剪为30cm×20cm(长×
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宽)大小。按1∶50的浴比,将裁剪后的样品浸渍在一定

浓度的聚二甲基硅氧烷乳液中,装有乳液的烧杯置于温度

为50℃的恒温水浴锅中,浸渍10min后取出,通过轧车

去除多余乳液,然后将浸-轧后的涤纶织物放入连续式定

型烘干机中,在一定温度下进行烘焙。烘焙结束后,按照

涤纶织物预处理的方法,对浸-轧-烘整理后的涤纶织物进

行洗涤,进而烘干备用。主要研究烘焙温度、烘焙时间、

PDMS乳液浓度以及浸-轧-烘次数对涤纶织物疏水性能

的影响,达到优化工艺的目的。

1.4 测试方法

1.4.1 涤纶织物疏水性能测试

将未改性和经不同工艺改性的涤纶织物剪成1
cm见方大小的样品,采用OCA15EC型视频光学接触

角测量仪对样品静态水滴接触角进行测试。测试过程

中使用蒸馏水,水滴大小为3μL。当水滴在织物表面

稳定后,进行拍照,利用测试仪自带功能计算接触角,
每个样品测试5个不同地方,取平均值。

1.4.2 织物表面形貌观察

将改性前后涤纶织物剪成0.5cm见方大小的样

品,用导电胶将样品固定在载物台上,然后对样品进行

喷金处理。喷金后的样品置入PhenomPro型台式扫

描电镜中进行观察,场发射电压为5kV,样品表面放

大倍数选择5000倍。

1.4.3 织物表面化学成分分析

选取适量改性前后涤纶织物样品,剪碎为细小粉

末,添加溴化钾研磨,制成测试压片。将 压 片 放 入

NICOLETIS10型红外光谱仪中,设定扫描波数范围

为500~4000cm-1,按照30cm/s的扫描速度对待测

压片进行测试。

2 结果与讨论

2.1 烘焙温度对涤纶织物疏水性能的影响

图1显示了PDMS乳液浓度为30g/L、烘焙时间

为60min,不同烘焙温度处理涤纶织物的水滴接触角

变化情况。由图1可知,随着烘焙温度升高,涤纶织物

的接触角先增加后减小。当温度低于190℃时,随着

改性温度的升高,涤纶织物的疏水性能也随着增强。
这可能因为随着温度的升高,涤纶纤维大分子热运动

更加剧烈,产生的分子间空隙更大,有利于聚二甲基硅

氧烷分子的镶嵌,并且温度越高,涤纶纤维表面的微溶

解程度越大,粗糙度越高,更利于疏水性能的提升;当
温度超过190℃后,聚二甲硅氧烷挥发加剧,影响了镶

嵌,使得疏水性能反而下降。因此,选择190℃作为后

续试验的烘焙温度。
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图1 烘焙温度对涤纶织物疏水性能的影响

2.2 烘焙时间对涤纶织物疏水性能的影响

图2显示了PDMS乳液浓度为30g/L、烘焙温度

为190℃,不同烘焙时间处理涤纶织物的水滴接触角

变化情况。如图2所示,随着烘焙时间的延长,涤纶织

物的疏水性能呈现增强的趋势。尤其是从50min到

70min,接触角从127.0°增加到143.2°,说明在高温条

件下,聚二甲基硅氧烷分子镶嵌到涤纶纤维内部的过

程是需要一定时间才能达到饱和的;当时间从70min
延长到150min过程中,其疏水性能几乎没有变化,最
后略有下降,有可能与聚二甲基硅氧烷的挥发有关。
因此,选择70min为最佳烘焙时间。
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图2 烘焙时间对涤纶织物疏水性能影响

2.3 PDMS浓度对涤纶织物疏水性能的影响

图3显示了烘焙温度为190℃、时间为70min,不
同浓度PDMS乳液处理涤纶织物的接触角变化情况。
如图3所示,当PDMS乳液浓度为0时,即未经过疏水

整理,涤纶织物接触角为0°,表现出亲水性能,可能与
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构成织物的涤纶纤维的毛细效应有关。当PDMS乳

液浓度为10g/L时,改性后的涤纶织物接触角达到

124.5°,该结果表明聚二甲基硅氧烷具有很好的疏水

效果;当浓度达到30g/L时,接触角达到144.0°;进一

步增加浓度,接触角保持稳定,这可能与织物吸附

PDMS的饱和度有关,从而限制了疏水化的程度。因

此,选择30g/L为PDMS乳液浓度最佳处理浓度。
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图3 PDMS浓度对涤纶织物疏水性能的影响

2.4 浸-轧-烘次数对织物疏水性能的影响

烘焙温度为190℃、烘焙时间为70min、PDMS乳

液浓度为30g/L、不同浸-轧-烘次数改性后织物的接

触角如4图所示。当浸-轧-烘次数从1次增加至2次

时,改性后涤纶织物的接触角增加至150.5°,基本获得

超疏水性能。经过1次浸-轧-烘处理的涤纶织物表现

出良好的疏水性,同时具有较好的亲油性,再次浸渍

PDMS乳液时,对于PDMS表现出一定的选择性,增
加了PDMS的吸附量,为高温烘焙过程中PDMS的镶

嵌提供了有利条件,使得涤纶纤维表面能进一步降低,
疏水性能再次增强。试验表明,当浸-轧-烘次数为3次

时,改性后涤纶织物的接触角达到153.5°,实现超疏水

性能。
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图4 浸渍-烘焙次数对织物改性后疏水性能的影响

2.5 改性前后涤纶纤维表面形貌

图5显示了预处理和超疏水改性涤纶织物纤维表

面形貌变化情况。从图5可以看出,预处理,即未超疏

水改性涤纶织物的纤维表面光滑,具有明显的棱角。
经过硅氧烷乳液浸-轧-烘工艺改性后,纤维表面相对较

为粗糙,并且有明显的乳突形成。这可能是因为在高

温条件下,聚二甲基硅氧烷表现出有机溶剂溶解性,但
由于涤纶纤维结晶度较高,仅仅使得纤维表面产生微

溶解;又由于连续式定型干燥机中热风的吹动作用,使
得微溶解的涤纶大分子在纤维表面发生移动,从而形

成微纳米粗糙纤维表面。

(a)预处理和烘焙温度190℃、烘焙     (b)纤维表面形貌,  
时间70min、30g/LPDMS乳液、 均放大5000倍

浸-轧-烘3次改性的涤纶织物

           图5 预处理涤纶织物

2.6 改性前后涤纶纤维红外光谱分析

图6显示了原涤纶纤维和超疏水改性纤维的红外

光谱图。在原涤纶纤维的红外光谱图中,1708cm-1

和1090cm-1处对应C=O伸缩振动;1238cm-1处对

应C-O-C伸缩振动;1014cm-1处对应C-O的伸

缩振动;719cm-1处 对 应 苯 环 C-H 面 外 弯 曲 振

动[14-16]。超疏水改性涤纶纤维的红外光谱图也出现了

上述特征峰,并且峰的强度变化不大;同时在2960
cm-1处出现明显尖锐的新特征峰,这是由甲基(-
CH3)中C-H 键振动产生的;并且在1173cm-1和

794cm-1两处呈现出明显的新特征峰,这都对应着Si
-O-Si键的伸缩振动;在1255cm-1处呈现的强且

尖锐的特征峰,可能是由Si-CH3和涤纶纤维本身的

C-O-C叠加产生的[17-18]。通过原涤纶纤维和超疏

水纤维红外光谱对比分析,说明聚二甲基硅氧烷被成

功地镶嵌到涤纶纤维内部。

3 结 论

(1)涤纶织物超疏水改性最佳工艺为烘焙温度190
℃、烘焙时间70min、PDMS乳液浓度30g/L、浸-轧-
烘3次,最佳工艺改性后涤纶织物接触角达到153.5°。
连续式热定型烘干机与PDMS乳液协同作用,实现了

涤纶织物实验室规模化制备。
(2)扫描电镜显示改性后涤纶织物纤维表面粗糙

度明显增加,棱角消失,PDMS乳液表现出一定的溶解
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性,实现微纳米粗糙结构的构造;红外光谱仪光谱图分

析表明PDMS被成功镶嵌至涤纶纤维内部,降低了涤

纶纤维表面能,进而实现涤纶织物的超疏水改性。
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图6 原涤纶纤维和超疏水改性纤维的红外光谱图
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Large-ScalePreparationofFluorine-freeSuperhydrophobicPETFabric
HEShuai

(ChongqingCollegeofHumanities,Science&Technology,Chongqing401524,China)

  Abstract:Inordertoexplorethelarge-scalepreparationofsuperhydrophobicPETfabricinthelaboratory,polydimethylsiloxane
(PDMS)emulsionwasusedasmodifier,withthetheoryofpreparationofmicrosolutionandsemiinlay,microornano-scaleroughed
structuresandlowsurface-energyfibersurfaceswerefabricatedbyone-stepmethodtogainsuperhydrophobizationofPETfabric.The
influenceofbakingtemperature,time,concentrationofPDMSemulsionanddipping-bakingcyclesonthehydrophobicperformanceof
PETfabricwereresearched.Resultsofprocessindicatedthatthewatercontactangleoffabriccouldreach153.5°whenthetemperature
was190℃,thetreatmenttimewas90min,theconcentrationofPDMSemulsionwas30g/Landcyclesofdipping-bakingwasthree.

Keywords:PETfabric;superhydrophobicity;large-scale;fluorine-free
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