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Projekte im Rahmen des Wachstumskerns J-1013 Surface Technologies Net
Laufzeit: 01.08.2010 — 31.07.2013

Technologieplattform

Verbundprojekt Verbundprojekt Verbundprojekt

Antimikrobielle Schutz- Verbund-

Schichten schichten schichten

3 >

Verbundprojekt Technologiebaukasten

Verbundprojekt Qualifizierung

Funktionen auf den verschiedenen Fadenmaterialien:
* Permanente silikondlfreie Schichten mit guten Gleiteigenschaften
 Permanente antimikrobielle Schichten
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Bisherige Technologien J-1013 Technologie
Einschichtverfahren mit Mehrschichtverfahren mit
geringer Bestandigkeit hoher Bestandigkeit
z. B. Antireflexglas
[ Nano-Schicht ] Gewinschte
Oberflachen-

Eigenschaften
cub des Produktes
ubstrat : :
[ Nano-Schicht ] Zwischenschicht
zwischen

Substrat und
oder

Funktionsschicht
Oberflachen-

Funktionalisierung des Substrats eigenschaften

z. B. Antimikrobielle Schichten,

silikonolfreie Gleitschichten

des Substrats (z. B.

Substrat

unpolar bei Polymeren)
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Nasschemische Vorbehandlung Surface Technologies Net

« Vorwasche zur Entfernung von Praparationen, wie Spinnpraparationen, Fette und Ole

» Versuchsreihen im Baumfarbeapparat
Aufwicklung des Fadenmaterials auf einen perforierten Zylinder (Baum)
Flottenbewegung mittels Druck von Innen nach AufRen und von Auf3en nach Innen

» Waschmittel: Tissocyl RLB bzw. Tissocyl JT (Zschimmer & Schwarz)

« Variation der Temperaturen (30 °C, 70 °C) und Einsatzkonzentrationen (0,5 — 2,0 g/l Waschmittel)

Auflagerungen u. Begleitstoffe in %

Polyamid Polyester (PES) Baumwolle
(PA) (CO)

1.1 1.2 1.3 14 |21 |22 |23 24 31 32

067 0,78 015 11 14 051 047 002 0438 0,61




Untersuchungen/ Ergebnisse

Erzeugung der Nanostartschicht auf den unterschiedlichen Fadenmaterialien

mittels C- und AP-CVD Verfahren

- |
! Gasgemisch von & j
Si-Verbindungen

Silikatpartikel
verbinden sich
und bilden an
der Oberflache

eine
hochvernetzte
Schicht
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Plasmastrahl
mit Precursor

polymerisierbares
Precursorgas

Beim C-CVD Verfahren wird einem Brenn-
gas eine zur Erzeugung der gewilnschten
Schicht geeignete  Ausgangsverbindung
(Precursor:  Silane, Siloxane, metall-
organische Verbindungen) zugesetzt. Das
zu beschichtende Substrat wird in geringem
Abstand durch die Flamme bewegt. Durch
die hohe Verbrennungsenergie bilden die
Precursoren reaktive Gruppen, die sich fest
mit der Substratoberflache verbinden.

Bei dem AP-CVD Verfahren unter
Atmospharendruck werden bei
geringen Prozesstemperaturen Oxid-
schichten evtl. zusammen mit Fremd-
stoffen abgeschieden. Die dazu
notigen Elemente  Silizium und
Sauerstoff werden Uber die Gase
Silan SiH, und O, unter Zugabe von
Stickstoff bereitgestellt.
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Voruntersuchungen zur Warmedtbertragung

= CVD (Chemical Vapour Deposition) Technologien zur
Oberflachenfunktionalisierung aus der Gasphase unter
Normaldruck ohne aufwendige Vakuumtechnik werden im
Wachstumskern  J-1013 auf Garne und textile
Flachengebilde tbertragen

= Die Haftvermittlerschichten ermdglichen es sowohl an
Substraten aus Naturfasern als auch an Substraten aus
synthetischen Fasern (PES, PA, AR, PP und PE)
funktionelle Beschichtungen kovalent also permanent
anzubinden

= Durchlauft ein textiles Substrat zur Oberflachen-
funktionalisierung eine Flamme oder Plasmafackel wird eine
erhebliche Warmemenge ubertragen.
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Voruntersuchungen am diskontinuierlichen Versuchsaufbau (C-CVD) Surface Technologies Net

diskontinuierlicher Versuchsaufbau

* Es ist grundsatzlich moglich, SiO,- Nanostartschichten mittels C-CVD Behandlung auf
Fadenmaterialien zu applizieren.

* Mit Zunahme der Durchlaufe und damit der Verweilzeit in der Flamme wird die
Silizium- Konzentration auf der Fadenoberflache erhoht.
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\
(C-C\V/D) Surface Technologies Net
\~T VL)

Voruntersuc ichsaufbau

ungen am m diskontinuierlichen Versu

h
Vergleich Brennerabstand — Siliziumkonzentration

CCVD- Einzelbrenner: PES Monofilament (@ 0,17mm)
| B Brennerabstand: 8 mm B Brennerabstand: 22 mm |
22
X 20
c 18
c 16
2 14
© 12
% 10
N 8
s 6
g, - Brennerstufe: 2
n 2 — -
» - v =375 m/min |
Rohware 900 1200 HMDSO: 1,1l/min
Verwe|lze|t in der Flamme in ms
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Voruntersuchungen am diskontinuierlichen Versuchsaufbau (C-CVD)

Laufzeit 5 min Laufzeit 1 min
Verweilzeit 0,75 s, 940 DL Verweilzeit 0,15 s, 190 DL

Si =20,7%

PES-Monofilament

> =Tidh V.
e A 4

Fh_82 o R
S -
. - »
| 3 -
3

-
r Sl

Brennerabstand = 8 mm,
v = 375 m/min

Si=4,0%

Brennerabstand = 22 mm,
v = 375 m/min

» Bei geringerem Brennerabstand wird mehr und gleichmafiger Silizium abgeschieden.
» Der optimale Brennerabstand zum Faden betragt 5-10 mm.
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Fn’r\/\llr‘klunn kontinuierlicher Versuchsaufbau Surface Technologies Net
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» Herstellung grofRerer Versuchsmengen flr Verarbeitungstests
» Folgeversuche und Charakterisierung der erreichten Eigenschaften

Pyrosilbrenner mit
Precursorzufiihrung

Hoéhenverstellbar I

Abwicklung

Saugdiise

Antriebswalzen
optional mit Kiihlung

Prinzipskizze der kontinuierlichen Versuchsanlage
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C-CVD: Untersuchungen am kontinuierlichen Versuchsaufbau Surface Technologies Net
‘ s 2,5
mFPES- Monofilament & 0,17 mm
B PES- Monofilament & 0,22 mm
2
1,5

Si-Konzentrationin %

) I h .
0 ! . . :
0 0,27 0,35 0.4 0,54 0,8 1,14

Verweilzeitins

Je langer die Verweilzeit in der Flamme, desto mehr Silizium
wird abgeschieden. Die Abscheiderate ist abhangig vom
Durchmesser. Je geringer der Durchmesser, desto mehr
Silizium ist nachweisbar.
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Rohware
PES-Monofilament

Verweilzeit = Verweilzeit=0,8 s
Si=0,72 % Si=1,96 %
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C-CVD: Untersuchungen am kontinuierlichen Versuchsaufbau surface Technologies Net

Zur Verringerung der thermischen Belastung und Erh6hung der Verweilzeit erfolgt eine
Modifizierung der Anlagentechnologie zur C-CVD Behandlung.




Gliederung.  EINfUNMUNG. oo oo AushlickiZusammentassung o™y =y = o
\/J-1013

AP-CVD: Untersuchungen am kontinuierlichen Versuchsaufbau

Probe Precursor |[Ermittelte
Elemente
(EDX)

120110; 1 0,39% Si

120110; 2 0,57% Si

120110: 3 | HMDSO (g o504 s

(SiOx)
120110; 4 0,45% Si
120110; 5 0,33% Si

Probe 2, 120110

Surface Technologies Net

APCVD Probe 3
0,25% Si

PES
__unbehandelt_

2012.02.08 1453 NL D81 =400 200um

20120208 1513NL D82 x400 200um

Referenz, Plasma
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Einflussfaktoren bei der Schichterzeugung durch CVD- Verfahren Surface Technalogies Net
textiles Substrat

Textiles Substrat

Faserstoff und deren Struktur/ Morphologie Textilphysikalische
Eigenschaften Kennwerte
offen, geschlossen -
Naturfaser, Verhaltnis Vol Spezifische
Chemief er ag‘és ﬂ? “r:“e” 2ur Warmeleitfahigkeit,
emiefaser erflache Schmelzpunkt
Faden: Faden:
Mono- und Feinheit,
Multifilament, Filamentanzahl,
Stapelfaser, Zwirn Drehungen,
Reil3festigkeit,
Dehnung,...
Flache: Flache:
Gewebe, Gestrick, Flachengewicht,
Gewirke, Vliesstoff Festigkeit,
Mal3anderung,
Scheuerbe-
PES-Multifilament SEIDEL v
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Einflussfaktoren des textilen Substrates

AP-CVD: Die bendtigte Druckluft in der Plasmafackel 6ffnet das Fadenmaterial
(Multifilament) und es kommt zum Fadenbruch.

C-CVD: Mit gezwirnten Materialien sind wesentlich hhere Verweilzeiten erreichbar.
(Multifilament, 330dtexf72 -> max. Verweilzeit 27,6 ms)

Zusammenhang Geschwindigkeit/ Verweilzeit und Si-
Konzentration (37 DL / Abstand. 8mm)

O PES, Nm 46/2 (Coregarm)
B Stapelfaserzwimn
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66 / 99/ 165/ 2471 330/ 495/
336,5 2243 134,6 98,7 67,3 449

Geschwindigkeit / Verweilzeit (m/min / ms)
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Vergleich AP-und C-CVD Verfahren zur Erzeugung der Nanostartschicht Surface Technologies Net

Polyestermonofilament (& 0,17 mm)

Plasmabrenner Flammbrenner
Precursor | Brenner- | Abstand zum Precursor Brenner Abstand
leistung | Substrat zum
HMDSO Substrat
50 cm3/min 300 W 10 mm HMDSO Stufe 2 (Gas: 6 I/min g
1.1 l/min und Luft: 85 l/min) mm

0514 2011.0624 14:47 ____ unbehandelt 08:06 HL D9,0 x500 200 um
PES Monofilament 180 sec Plasm
3,1 s Verweilzeit: 0,9 s Verweilzeit:
_ 16 % Si
3,6 % Si
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Realisierung der Funktionsschichten (z. B. antimikrobielle Schicht)

1. Aufbringen der Funktionsschicht in einem nachfolgenden Sol-Gel
Prozess

2. Aufbringen der Funktionsschicht bereits simultan mit der aus der
Gasphase abgeschiedenen Startschicht
Dazu werden dem Prozessgas sowohl der Precursor flr die eigentliche
Startschicht als auch ein geeigneter Precursor flur die geplante
Funktionsschicht gesteuert beigemischt.
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Untersuchungen zum Aufbringen der antimikrobiellen Schicht bereits Surface Technologies Net
simultan mit der aus der Gasphase abgeschiedenen Startschicht

Beschichtung (SiO, + AgNO,) auf PES Monofilament mittels C-CVD Technologie

Die nachweisbare Silizium- und

5 1 Silbermenge ist von folgenden
Verfahrensparametern abhangig:
4 e Abstand Brenner zum Faden

— » Verweilzeit in der Flamme

| * Precursordosierung (SiO,, AgNO,)
2 1 N — * Leistung des Brenners

» Fadenmaterial und - struktur

Siliziumkonzentration (%)

)

1201171
120117;2
120117;3
120117:4
120118;1
120120;1
120120;2

Probe
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Untersuchungen zum Aufbringen der antimikrobiellen Schicht bereits Surface Technologies Net
simultan mit der aus der Gasphase abgeschiedenen Startschicht

A___‘\_“

12043419 \ Sichtbarer
Hemmhof

Kein
Hemmhof
sichtbar
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Aufbringen der antimikrobiellen Schicht in einem nachfolgenden SurTace Technologies Net
Sol-Gel Prozess

10 Bewertung der
antimikrahizllen
Al tivit &t

O Staoehyiococcl s a0re s

B jfepskelia phedmoniae

8 ] W ]

410131 FA FES J FA FA FES J FES J FES J
(PES) 1013_4 1013 7 1013_8 1013_8 101310 1012_11  1013_12

[ia]

stark

signifik ant

Reduktion des mikrobiellen Wachstums [log KBE]

leicht

keine

Alle untersuchten Probenmaterialien zeigten eine starke antimikrobielle Wirksamkeit gegen
Staphylococcus aureus.

Das Probenmaterial J 1013 1 (PES) hatte eine signifikante antimikrobielle Wirksamkeit gegen
Klebsiella pneumoniae. Die anderen untersuchten Probematerialien zeigten eine starke
antimikrobielle Wirksamkeit gegen Klebsiella pneumoniae.
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Ausblick/ Zusammenfassung surface Technologies Net

= Die CVD Technologie ist eine kosteneffektive Methode zur
Applikation dinner Nanostartschichten sowohl auf Garnen als
auch auf textilen Flachen.

= FUr jedes textile Substrat sind spezifische Prozessparameter
notwendig, um eine gleichmafdige Schichtbildung mit guter
Haftung zu erreichen.

= Die abgeschiedene Schicht ist abhangig vom Substrat, der
Morphologie der Oberflache und den gewahlten
Prozessparametern.

= Die Nanostartschicht schafft eine chemisch identische
Oberflache auf unterschiedlichen Substraten wie Naturfasern
oder auch Fasern aus synthetischen Polymeren (PEEK; PET,
PA, AR, PP u. PE) sowie auf Metallen.

= Auf diese Nanostartschichten kdnnen die unterschiedlichsten
Funktionsschichten unabhangig vom Substrat abgeschieden
werden..
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