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Abstract: News about the process of dyeing a polyamide yarn with unconventional direct textile dye, which is
conventional for dyeing cotton yarns have described in this study. An attempt to polyamide yarn dyeing with this
type of dye in laboratory is done in order to create realistic possibilities for application in industrial conditions.
Polyamide is a chemical fiber obtained from synthetically produced polymers, while direct dyes are sulphonated azo
compounds: derived from benzidine and his derivates or type of amine diaminostylene and others. In the
experiment, the samples of polyamide yarn with linear density of 6,6 tex (units for fineness) has used. The yarn has
dyed with a direct dye of a specific structure that has a predisposition to connect to this fiber. Dyeing time with
continuous mixing was 5, 10, 15, 25 and 40 minutes. Also, in dyeing solution, to achieve a certain pH solution,
acetic acid is added. The applied dye is marked like a C.l. Direct Brown 2 (azo-dye). The constant bulk of solution is
contained concentrations of dye 10, 30, 50, 70 and 100 mg/dm?. Samples were dyed at a temperature of 90 °C. The
spectrophotometer (Cary 100 Conc UV-VIS, Varian) was used to measure the adsorption of aqueous dyed solutions
and to calculate an unknown dye concentration in the solution based on the calibration curve. The degree of dye
exhaustion and the amount of adsorbed dye were calculated. The degree of exhaustion at all concentrations, for
different dyeing time after 40 min was 80 %. The time of length of contact between the absorbent and the adsorbent,
for different concentrations of used dye, results in a higher degree of exhaustion. Noticeable is continuity in the
changes in the amount of adsorbate on the adsorbent with the increase of the initial concentration and time, i.e. a
bigger amount of dye in the solution or longer dyeing time contribute a higher amount of adsorbed dye per unit mass
of the adsorbent. Freundlich's model in the form of nonlinear or linear isotherms proved to be the most effective in
the simulating the polyamide dyeing. High functionality of the variables was detected, the coefficient of
determination was 0,95. Dyeing of polyamide with direct dye expands the dye spectrum that can be dyed the
polyamide yarns. Dyeing of the yarn at a higher temperature gives better results than dyeing at a lower temperature.
The results of this research with achieved efficiency indicate the possibility of a different approach in the dyeing the
polyamide yarn with direct dyes, in order to further development of the industrial process. For better results, it
necessary to carefully select the compistion of the bath and the method od dyeing, to elaborate the phase of dyeing
to achieve good dyeing of fiber. It has been shown that dzeing at a higher temperature increases adsorption of dye. It
has been determined that dyeing - adsorption depends on the contact time and the initial dye concentration.
Keywords: direct dye, polyamide yarn, dyeing, Freundlich's model.

NOVOSTI KOD BOJENJA POLIAMIDA NEKONVENCIONALNOM DIREKTNOM
BOJOM

Milena Nikodijevié¢

Visoka tehnolosko umetnicka strukovna skola Leskovac, Srbija
Dragan Dordevi¢

Visoka tehnolosko umetnicka strukovna §kola Leskovac, Srbija

Nemanja Vuckovié
Visoka tehnolosko umetnicka strukovna §kola Leskovac, Srbija

Miodrag Smelcerovié
Visoka tehnolosko umetnicka strukovna $kola Leskovac, Srbija, msmelcerovic@yahoo.com

759



KNOWLEDGE - International Journal
Vol.31.3
June, 2019

Apstrakt: U ovom radu su prikazane novosti vezane za proces bojenja poliamidne prede nekonvencionalnom
direktnom tekstilnom bojom koja je uobi¢ajena za bojenje pamuénih preda. Pokusaj bojenja poliamidne prede ovim
tipom boje u laboratoriji izvodi se u cilju stvaranja realne moguénosti za primenu u industrijskim uslovima.
Poliamid je hemijsko vlakno dobijeno iz sintetski proizvedenih polimera, dok su direktne boje naj¢esce sulfonovana
azo-jedinjenja: koja su izvedena iz bendizidina i njegovih derivata ili amina tipa diaminostilbena i dr. U
eksperimentu su koriS¢eni uzorci od poliamidne prede poduzne mase 6,6 tex (jedinica za finoc¢u). Preda je
podvrgnuta bojenju direktnom bojom specifi¢ne strukture koja ima predispoziciju vezivanja za ovo vlakno. Vreme
bojenja uz neprekidno mesanje, iznosilo je 5, 10, 15, 25 i 40 minuta. Takode, u rastvoru za bojenje, za postizanje
odredenog pH rastvora, dodata je sircetna kiselina. Primenjena boja nosi oznaku C.I. Direct Brown 2 (azo-boja).
Rastvor u konstantnoj zapremini sadrzao je koncentracije boje 10, 30, 50, 70, 100 mg/dm?®. Uzorci su bojeni na
temperaturi od 90 °C. Spektrofotometar (Cary 100 Conc UV-VIS, Varian) je upotrebljen za merenje apsorbancije
vodenih obojenih rastvora i izradunavanje nepoznate koncentracije boje u rastvoru i izradu kalibracione krive.
Izracunati su stepen iscrpljenja boje i koli¢ina apsorbovane boje. Stepen iscrpljenja pri svim koncentracijama, za
razli¢ito vreme obojenja posle 40 minuta iznosio je 80 %. Vreme ili duZina kontakta izmedu absorbata i adsorbenta,
za razli¢ite koncentracije koris¢ene boje, dovodi do veceg stepena iscrpljenja. Uocen je kontinuitet u promenama
koli¢ine adsorbata na adsorbentu sa porastom pocetne koncentracije i vremena, tj. veéa koli¢ina boje u rastvoru ili
duze vreme bojenja doprinose vecoj koli¢ini adsorbovane boje po jedinici mase adsorbenta. Freundlich-ov model u
obliku nelinearne ili linearne izoterme pokazao se kao najefikasniji u simuliranju bojenja poliamida. Uocena je
visoka funkcionalnost promenljivih, koeficijent determinacije je 0,95. Bojenje poliamida direktnom bojom prosiruje
spektar boja kojima se moze bojiti poliamidna preda. Bojenje prede na viSoj temperaturi daje bolje rezultate od
bojenja na nizoj temperaturi. Rezultati ovog istrazivanja postignutom efikasnos¢u nagoveStavaju mogucénost
drugacdijeg pristupa u bojenju poliamidne prede direktnim bojama, a sve u cilju daljeg razvoja industrijskog procesa.
Za bolje rezultate, potrebno je paZljivo odabrati sastav banje i na¢in bojenja, razraditi fazu bojenja da bi se postiglo
dobro obojenje vlakana. Pokazano je da je bojenje na vi$oj temperaturi poveéava adsorpciju boje. Utvrdeno je da
bojenje - adsorpcija zavisi od vremena kontakta i poc¢etne koncentracije boje.

Kljuéne reci: direktna boja, poliamidna preda, bojenje, Freundlich-ova izoterma.

1. UvOD

Polikondenzaciona sinteticka vlakna imaju veliki znacaj za tekstilnu industriju. Izraduju se od polikondenzacionih
makromolekularnih materija postupkom izbrizgavanja iz istopljene mase. Prema hemijskoj konstituciji,
makromolekula sintetizovane polikondenzacione materije razlikuju se poliamidna, poliesterska i druga vlakna.
Poliamid je hemijsko vlakno dobijeno iz sintetski proizvedenih polimera. Vlakna se postupkom polimerizacije
proizvode pomocu polimernih osnovnih materijala. Putem polimerizacije dobijamo vlakna debljine nekoliko
milimetara koja se dalje rezu u zrnca [1].

Po svojim hemijskim i fizi¢ko - mehanickim osobinama, poliamidna vlakna predstavljaju most izmedu hidrofilnih -
prirodnih i hidrofobnih - sinteti¢kih vlakana. Upravo zbog toga bojenje ovih vlakana moguce je izvesti Sirokim
asortimanom boja u velikom spektru nijansi. Strukturu poliamida karakteri$e anizotropna raspodela funkcionalnih
amino grupa §to se u bojenju manifestuje negativnom pojavom tkz. ,,efekta prugavosti”. Problem prugastog bojenja
je narodito osetljiv kada se za nijansiranje koristi mesavina boja razli¢itog afiniteta [2].

Direktne boje su uglavnom sulfonovana azo-jedinjenja: koja su izvedena iz bendizidina i njegovih derivata ili amina
tipa diaminostilbena i dr. Rastvorljivost ovih boja u velikoj meri zavisi od hemijskog sastava, posebno do sadrzaja
sulfonskih grupa u molekulu [2].

Bojenje poliamidnih vlakana posebno ili u meSavinama sa drugim vlaknima vr$i se pretezno kiselim bojama.
Posebna karakteristika ovog sistema je nagla adsorpcija boje odmah po potapanju materijala u rastvor za bojenje pri
relativno niskim temperaturama, $to ¢esto dovodi do neravnomernih obojenja [2].

U ovom radu su prikazane novosti vezane za analizu bojenja poliamidne prede nekonvencionalnom direktnom
bojom. Cilj ovog istrazivanja je razvoj postupka bojenja poliamidnih vlakana direktnom bojom na laboratorijskom
nivou sa teznjom da se to primeni u industriji.

2. EKSPERIMENTALNI DEO

Materijal: U eksperimentalnom delu koris¢ena je neobojena poliamidna (PA) preda, poduzne mase 6,6 tex. Preda je
namotana u kanure, a zatim je spovedeno merenje na analitickoj vagi i bojenje.

Bojenje: Bojenje je izvedeno u staklenim erlenmajerima u kojima je smestena poliamidna preda u rastvoru siréetne
kiseline i direktne boje. Erlenmajeri su postavljeni na reso radi bojenja u toku odredenog vremena. Vreme obrade uz
neprekidno mesanje, iznosilo je 5, 10, 15, 25 1 40 minuta. Koli¢ina dodate siréetne kiseline iznosila je 0,1 ml.
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Kori$¢ena boja je C. 1. Direct Brown 2, slika 1. Rastvor u konstantnoj koli¢ini sadrzao je koncentracije boje 10, 30,
50, 70, 100 mg/dm?®. Temperatura na kojima su bojeni uzorci iznosila je 90 °C.

Po zavrsetku bojenja, uzorci su odmah odvojeni od rastvora i oprani. Apsorbancija je merena na maksimumu talasne
duZine za boju (440 nm), kori$¢enjem spektrofotmetra (Cary 100 Conc UV-VIS, Varian). Izmerena apsorbancija je
iskoriSena za pravljenje kalibracione krive i odredivanje nepoznatih koncentracija boje u rastvoru tokom bojenja.

C
Slika 1 Struktura primenjene boje Direct Brown 2 (molarna masa 627,54 g/mol, formula C29H19N5Na207S)

Primena i svojstva boje: svetlo crvenkasta braon boja. Smedi prah. Rastvorena u vodenom rastvoru je svetlo
crvenkasto braon nijanse, rastvorena u etanolu je svetlo crvena, rastvorena u acetonu daje svetlo crvenkasto braon
nijansu, nerastvorljiva u drugim organskim rastvaracima. Pod uticajem sumporne kiseline daje ljubicastu nijansu,
razredena daje svetlo crvenkasto braon nijansu. U rastvoru za bojenje uz pristustvo hlorovodoni¢ne kiseline daje
tamno braon nijansu; U gustom rastvoru natrijum hidroksida daje narandzasto braon nijansu. Bojenje celuloznih
vlakana na temperaturi od 60 do 80 °C je poZeljno, a tretiranje bakar sulfatom nakon bojenja moze poboljsati
postojanost boje. Uglavnom se Koristi za bojenje pamuka, bojenje celuloznih vlakana, direktno Stampanje i bojenje
koze.

Stepen iscrpljenja boje izracunat je pomoc¢u obrasca [3]:

. - C, -C
Stepen iscrpljenja = OC Lx100 (%)

1)
gde su: Cy i C, mg/dm®, pocetna i koncentracija boje u vremenu t.
Koli¢ina apsorbovane boje dobijena je preko jednacine [3]:

)

gde su: g, (mg/g) masa apsorbovane boje po jedinici mase u vremenu bojenja t; g. (mg/g), masa apsorbovane boje po
jedinici mase u ravnotezi, C, (mg/dm?), pogetna koncentracija boje; C; (mg/dm?) koncentracija boje u rastvoru u
vremenu bojenja t, C, (mg/dm?®), ravnotezna koncetracija boje u rastvoru; w (g) masa uzorka i V (dm?) zapremina
rastvora za bojenje.

Freundlich-ov model-izoterma je prikazan slede¢om jedna¢inom [3]:

Inqe=Ian+1~InCe ®)
n

WM i h konstante karakteristi¢ne za predvideni sistem: adsorbent, absorbat i rastvarac.

gde su: Kg (mg/g)-(dm*/mg)
3. REZULTATI I DISKUSIJA

Na slici 2 prikazane su fotografije poliamidne (PA) prede pre bojenja (a) i posle bojenja (b) u rastvoru CH3;COOH i
direktne boje. Primetno je da je poliamidna preda neravnomerno obojena. Pri potapanju uzoraka u rastvor, boja se
brzo apsrobovala, Sto uzorkuje efekat prugavosti i preda ostaje neravnomerno obojena.
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Slika 2 Izgled PA vlakana pre (a) i posle bojenja (b) braon bojom

Na slici 3 prikazan je dijagramima, stepen iscrpljena pri svim koncentracijama za razli¢ito vreme obojenja kao i
stepen iscrpljenja tokom vremena kontakta pri razli¢itim poéetnim koncentracijama. Posle 40 minuta bojenja PA
prede, iznosi oko 80 %, $to je veoma blizu standardnom nacinu bojenja (konvencionalnom bojom) sirove PA prede
na vi$oj temperaturi.

Prisutan je kontinuitet u promenama tokom rasta poéetne koncetracije boje, tj. sa porastom koncentracije, smanjuje
se stepen iscrpljena boje, po jedinici mase adsorbenta - prede.

Sa rastom koncentracije boje u rastvoru, u poc¢etku se javlja nesto veci porast procenta iscrpljene boje, da bi na kraju
bojenja ovaj porast bio veoma blag.
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Slika 3 Uticaj pocetne koncentracije boje i duzine bojenja na stepen iscrpljenja boje od strane PA prede

Takode, prisutan je kontinuitet u promenama tokom vremena, tj. duze vreme doprinosi ve¢em stepenu iscrpljenja. U
pocetku, kod nizih koncentracija, javlja se veci procenat iscroljene boje i taj trend se odrzava tokom celog procesa
bojenja. Linearni delovi krive odrazavaju difuziju u povrSinskom sloju dok delovi platoa na krivoj, odgovaraju
difuziji u porama.

Kako je rastao napon u prethodnoj obradi, povecavala se i1 koli¢ina iscrpljena boje iz banje tokom bojenja. Za
difundovanje molekula boje untar vlakana, mora se formirati slobodna zapremina u unutrasnjosti. Takode, termalno
pomeranje molekulaskih lanaca direktno je povezano sa ja¢inom polimernog supstrata, tj. brza difuzija boje postize
se u meksSim supstratima polimera.

Rezultati promene adsorbovane koli¢ine adsorbata (boja) na adsorbentu (vlakno) za razli¢ite pocetne koncentracije i
vreme bojenja prikazani dijagramima, na slici 4.

Prisutan je kontinuitet u promenama tokom rasta pocetne koncentracije i vremena, tj. veca koli¢ina boje u rastvoru
ili duze vreme bojenja pridonose vecoj koli¢ini adsorbovane boje po jedinici mase adsorbenta, tj, pri najve¢im
pocetnim koncentracijama boje i najduzem vremenu bojenja, deSava se i najveca adsorpcija.
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Slika 4 Adsorbovana boja po jedinici mase PA prede u odnosu na poéetnu koncentraciju i vreme bojenja

Posto je ukupna povrsina vlakana veéa od spoljasnje povrsine, molekulu boje ¢e se brze adsorbovati u toku bojenja
nego prisutni dodaci. Zbog toga ¢e se poremetiti dinamicka ravnoteza rastvora, a agregati boje ¢e se razloziti na
molekule i ponovo uspostaviti vezu u rastvoru. Proces adsoprcije se nastavlja do trenutka dok se ne uspostavi
ravnoteza izmedu koncentracije boje u rastvoru i koncentracije boje u vlaknu. Izoterma adsorpcija je od velikog
znacaja za istrazivanje procesa bojenja.
Analiza izotermnih podataka njihovim uklapanjem - fitovanjem preko razli¢itih izotermnih jednacina, vazna je zbog
pronalazenja pogodnog modela koji se moze koristiti za kontrolisanje procesa bojenja. U ovom istrazivanju korisé¢en
je izotermni model Freundlich-a, za uklapanje - fitovanje eksperimentalnih ta¢aka uz pomo¢ softvera OriginPro.
Adsorpcione izoterme su neophodne su za projektovanje adsorpcionih sistema, kao i predvidanja ponaSanja u¢esnika
adsorpcionih procesa. Postoje razli¢iti modeli za opisivanje adsorpcione ravnoteze, a ovde su odabrani oni koji se
uglavnom primenjuju za sli¢ne sisteme [3, 4].
Slika 5 prikazuje Freundlich-ovu izotermu, koja je izvedena uz pretpostavku postojanja heterogenosti povrsine sa
neravnomernom distribucijom toplotne sorpcije na povr$ini. 1z ovog dijagrama se vidi visoka funkcionalnost
promenljivih (R?=0,95). Na osnovu nagiba i odsetka odredene su Freundlich-ove konstante, a preko njih vrednovana
podobnost modela za opisivanje proces adsorpcije kori§¢ene boje na PA predi.

3.2

1.2+

0.8 T T T
0.8 1.0 12 14

Ln(C,)
Slika 5 Linearni oblik Freundlich-ove adsorpcione izoterme za sisteme direktna boja - PA preda
U tabeli 1 prikazane su vrednosti, adsorpcionih parametara, analiticki izrazi adsorpcionih izotermi, i vrednosti
koeficijenta determinacije R%
Prema rezultatima iz tabele 1, primecuje se visoka vrednost, S§to ukazuje na veliki procenat sume kvadrata
odstupanja vrednosti varijable od aritmeticke sredine. U postupku odredivanja Freudlich-ovih konstanti, Kg i n,
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L]
Freundlich-ov model znacajno prati eksperimentalne podatke i moze biti prihvatljiv za adsorpciju boje na PA predi.
Kr koristi se kao relativna mera kapaciteta apsorpcije. Veca Kg vrednost ukazuje veéi kapacitet adsorpcije.

Konstanta n je emprijski parametar koji se menja sa nivoom heterogenosti i ukazuje na stepen nelinearnosti izmedu
kapaciteta adsorbovane boje i koncentracije neadsorbovane boje, a odnosi se na raspodelu vezanih jona na povrSini
adsorbenta. Dakle, 1/n<1 prikazuje da je adsorbat odli¢no adsorbovan na adsorbentu i adsorpcioni kapacitet raste.
Sto je vrednost n veéa, to je jadi intenzitet adsorpcije.

U konkretnom slucaju parametar n nema visoku vrednost ali to je o¢ekivano sa obzirom da direktna boja nije
pravljana za bojenje poliamida.

Parametri ovog modela zavisni su od koli¢ine adsorbenta i temperature. Temperatura moZe uticati na nekoliko
aspekata adsorpcije: rastvorljivost boje (agregacija), sposobnost bubrenja adsorbenta-tkanine (lanena vlakna) i
polozaj ravnoteze u odnosu na egzotermnost fenomena adsorpcije [5].

Tabela 1 Analiti¢ki izrazi Freundlich-ove izoterme sa koeficijentima za sistem direktna boja - PA preda
Analiti¢ki izraz linearnog modela Parametri modela R?
Ke (mg/g)-(dm%mg)*“™ 0,14
n 0,26

Ing.=-1,93 + 3,82 C, 0,95

4. ZAKLJUCAK

Bojenjem poliamidnih vlakana u rastvoru siréetne kiseline doslo je do bolje adsorpcije boje na vlaknu, verovatno se
javlja kontrakcija pre¢nika vlakana i menja konfiguracija povrSine. Obojena poliamidna preda poprima izgled i na
opip je jako sli¢na prirodnom vlaknu.

Za bolje rezultate, potrebno je pazljivo odabrati sastav banje i na¢in bojenja, razraditi fazu bojenja da bi se postiglo
dobro obojenje vlakana. Uoc¢eno je da je bojenje na vi$oj temperaturi povecava adsorpciju boje, kao i da bojenje -
adsorpcija zavisi od vremena kontakta i poCetne koncentracije boje.

Proces bojenja poliamidne prede na vi$oj temperaturi daje dobre rezultate, mnogo bolje od bojenja na nizoj
temperaturi.

Sa porastom koncentracije, smanjuje se stepen iscrpljenja boje po jedinici mase adsorbenta - prede. Pri najveéim
primenjenim koncentracijama boje i najduzim vremenom bojenja, deSava se i najveca adsorpcija.

Freundlich-ova linearna izoterma je efikasna u simuliranju izotermne adsorpcije direktne braon boje na PA predi.
Analiza pokazuje da ovaj model obezbeduje dovoljno precizan opis eksperimentalnih podataka.

Rezultati ovog rada postignutnom efikasnos¢u nagovestavaju mogucénost drugacijeg pristupa u procesu bojenja
poliamida direktnim bojama, a sve sa ciljem primene u industrijskim uslovima.
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