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Разработан экологически безопасный способ получения целлюлозного текстиль-

ного материала с терморегулирующими свойствами. Он основан на модификации ткани 

микрокапсулами, содержащими в ядре кокосовое масло – вещество с фазовым переходом 

(ВФП). Кокосовое масло характеризуется высокой теплоемкостью, фазовый переход осу-

ществляется в температурном диапазоне физиологически комфортном для организма 

человека, масло биоразлагаемо, нетоксично. Предложен способ микрокапсулирования с 

использованием безопасных текстильно-вспомогательных веществ (ТВВ) глиоксаля и мо-

чевины. Глиоксаль, широко применяемый в различных видах заключительной отделки 

текстильных материалов, является не менее реакционно способным в сравнении с фор-

мальдегидом за счет двух карбонильных групп в структуре, способен взаимодействовать 

с мочевиной до образования олигомеров с различными молярной массой и свойствами. По-

добрано оптимальное соотношение глиоксаля и мочевины для формирования оболочки 

микрокапсул на основе кокосового масла. Оптимизированы температурно-временные па-

раметры синтеза устойчивой дисперсии, содержащей микрокапсулы. Оценены стабиль-

ность, агрегативная устойчивость микрокапсул во времени посредством измерения раз-

мера частиц методом динамического рассеяния света. Морфологические характери-

стики оболочек микрокапсул были изучены с помощью микроскопа МИКМЕД-6. Нанесе-

ние микрокапсулированного кокосового масла на волокнообразующий полимер осуществ-

ляли методом пропитки текстильного материала в дисперсии. С целью повышения сте-

пени фиксации микрокапсул на волокне обработанные хлопчатобумажные образцы тер-

мофиксировали при T=150 °C. Химизм взаимодействия реакционных групп оболочки мик-

рокапсул на основе глиоксаля/мочевины с группами целлюлозы исследован методом ИК-

Фурье спектроскопии. Разработанная технология является перспективным способом для 

производства целлюлозных текстильных материалов с повышенной терморегулирующей 

способностью. 

Ключевые слова: вещества с фазовым переходом (ВФП), микрокапсулирование, оболочкоформирую-
щие агенты, текстильно-вспомогательные вещества (ТВВ), терморегулирующие свойства 
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An environmentally method for producing a cellulose textile material with thermoregula-

tory properties has been developed. It is based on modifying the fabric with microcapsules contain-

ing coconut oil, a phase transition substance (PTS), in the core. Coconut oil is characterized by 

high heat capacity, the phase transition occurs in the temperature range physiologically comforta-

ble for the human body, the oil is biodegradable and non-toxic. A method for microencapsulation 

using safe textile auxiliary substances (TAS) glyoxal and urea is proposed. Glyoxal, widely used in 
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various types of final finishing of textile materials, is no less reactive than formaldehyde due to two 

carbonyl groups in the structure, and is capable of interacting with urea to form oligomers with 

different molar masses and properties. The optimal ratio of glyoxal and urea was selected to form 

a shell of microcapsules based on coconut oil. The temperature and time parameters for the syn-

thesis of a stable dispersion containing microcapsules were optimized. The stability and aggrega-

tion stability of microcapsules over time were estimated by measuring the particle size using the 

dynamic light scattering method. The morphological characteristics of the microcapsule shells were 

studied using a MIKMED-6 microscope. Application of microencapsulated coconut oil on a fiber-

forming polymer was carried out by impregnating the textile material in the dispersion. In order to 

increase the strength of fixing the microcapsules to the fiber, the treated cotton samples were heat-

fixed at T = 150 °C. The interaction chemistry of the glyoxal/urea-based microcapsule shell reac-

tion groups with cellulose groups was studied using IR Fourier spectroscopy. The developed tech-

nology is a promising method for producing cellulose textile materials with increased thermoregu-

latory capacity. 

Keywords: substances with phase transition (Phase Change Materials/PCM), microcapsulation, shell-forming 
agents, textile-auxiliary substances (TAS), thermoregulating properties 
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ВВЕДЕНИЕ 

Возобновляемые источники энергии, ха-

рактеризующиеся способностью сохранять ее дли-

тельный период времени, приобретают ключевое 

значение в современных технологиях производ-

ства строительных материалов [1], различной элек-

троники [2], солнечных панелей [3]. Особый инте-

рес такие источники представляют в разработке 

текстильных материалов, способных аккумулиро-

вать и регулировать тепловую энергию. Как мате-

риалы, способные к осуществлению многократных 

циклов накопления и высвобождения тепловой 

энергии в процессах плавления и кристаллизации, 

вещества с фазовым переходом (ВФП) являются 

перспективным ресурсом для модификации тек-

стильных материалов с целью придания терморе-

гулирующих свойств [4, 5]. Вещества с фазовым 

переходом делятся на две больших группы, вклю-

чающие соединения органической и неорганиче-

ской природы [6, 7]. Органические ВФП, такие как 

классы н-алканов с длинной линейной цепью, жир-

ные кислоты, спирты, масла, обладают превосхо-

дящими характеристиками в сравнении с неоргани-

ческими благодаря оптимальному сочетанию термо-

динамических характеристик, химической стабиль-

ности, инертности, хорошей совместимости с во-

локнообразующими полимерами [8]. Одним из 

перспективных ВФП органической природы явля-

ется кокосовое масло, демонстрирующее рекорд-

ные значения скрытой теплоемкости в диапазоне 

температур, соответствующем физиологически 

комфортному микроклимату человека [9]. С целью 

минимизации потерь активного агента (ВФП) при 

циклических процессах фазового перехода приме-

няется технология микрокапсулирования, одновре-

менно повышающая теплопроводность модифици-

рованного текстильного материала [10-15].  

Исследование направлено на получение 

устойчивой дисперсии со стабильными микрокап-

сулами на основе кокосового масла в качестве ак-

тивного вещества для придания терморегулирующих 

свойств целлюлозному текстильному материалу.  

Для капсулирования кокосового масла 

предложно сформировать вокруг него полимерную 

оболочку, полученную по реакции поликонденса-

ции таких текстильно-вспомогательных веществ, 

как глиоксаль и мочевина. 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ 

Материалы и реактивы. Кокосовое масло 

(99%, РусХим); глиоксаль (OCHCHO, диальде-

гид щавелевой кислоты, 40%, водный, «ACRROS 

ORGANICS»); мочевина (CH4N2O, диамид уголь-

ной кислоты, ООО «ХИМАКТИВ»); Тексоклен 

МГФ (мягчитель на основе солей жирных кислот, 
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ООО «Элхим»); эмульгатор Неонол АФ 9/10 

(100%, НИЖНЕКАМСКНЕФТЕХИМ); Карбоксипав 

АФ 6.90 (карбоксилаты оксиэтилированных алкил-

фенолов, 90%, водный); лимонная кислота (HOOC-

CH2-C(OH)COOH-CH2COOH, 50%, РусХим). 

Синтез микрокапсул с кокосовым маслом 

включал несколько этапов: синтез форполимера на 

основе глиоксаля и мочевины с различным соотно-

шением компонентов, эмульгирование кокосового 

масла с использованием комбинации поверх-

ностно-активных веществ, включающей анионоак-

тивный Карбоксипав 6.90 и неионогенный Неонол 

АФ 9.10, формирование полимерной оболочки мик-

рокапсулы на основе готового форполимера вокруг 

эмульгированных частиц кокосового масла. Пред-

ложено использование раствора лимонной кис-

лоты в качестве катализатора реакции поликонцен-

сации глиоксаля и мочевины. Применение катали-

затора такого типа способствует протонированию 

карбонильных групп глиоксаля, увеличивая его 

электрофильность и реакционную способность, а 

также активирует нуклеофильные центры моче-

вины, облегчая их атаку на карбонильные группы 

глиоксаля [12, 13]. 

Методы исследования. Кинетическая вяз-

кость форполимеров на основе глиоксаля и моче-

вины оценена капиллярным методом по времени ис-

течения полученного состава под действием силы 

тяжести через вискозиметр Оствальда.  

Размеры синтезированных микрокапсул 

определены методом динамического рассеяния 

на приборе Photocor Compact-Z. Изучение морфо-

логии поверхности синтезированных частиц осу-

ществляли на электронном микроскопе МИКМЕД-6.  

Нанесение микрокапсул на целлюлозный 

материал проведено посредством пропитки в гото-

вой дисперсии, содержащей микрокапсулы на ос-

нове кокосового масла.  

Характер взаимодействия синтезирован-

ных микрокапсул с волокнистым материалом оце-

нен методом ИК-Фурье спектроскопии на инфра-

красном спектрометре Tensor 27 с приставкой диф-

фузионного отражения Harrick. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

Взаимодействие глиоксаля и мочевины осу-

ществляется по реакции поликонденсации и может 

протекать до образования олигомеров различных 

свойств и молекулярной массы (рис. 1). 

Образовавшийся олигомер демонстрирует 

хорошую растворимость в воде, а при высыхании 

формирует прозрачную пленку. Состав олигомера 

варьируется в зависимости от соотношения исход-

ных мономеров [13]. Для получения микрокапсул с 

прочной оболочкой осуществлен подбор опти-

мальных соотношений глиоксаля и мочевины и 

оценена кинетическая вязкость полученных олиго-

меров (табл. 1). 

 

 
Рис. 1. Схема реакции поликонденсации глиоксаля и моче-

вины [13] 

Fig. 1. Scheme of the polycondensation reaction of glyoxal and 

urea [13] 

 
Таблица 1 

Влияние соотношения глиоксаля/мочевины и тем-

пературы синтеза на кинетическую вязкость форпо-

лимеров 

Table 1. Effect of glyoxal/urea ratio and synthesis tem-

perature on the kinetic viscosity of prepolymers 

Соотношения 

глиоксаля/ 

мочевины  

(масс. доли) 

τ, мин 

Кинетическая вязкость, с 

Tсинтеза  

60 °C 

Tсинтеза  

80 °C 

2:1 

60 

59,23 132,41 

3:1 53,45 47,77 

1:1 30,73 48,55 

1:1,5 33,57 
Пастообразная  

система 

1:0,07 927,95 941,46 

 
Избыток мочевины в реакции поликонден-

сации с глиоксалем способствует формированию 

олигомеров, характеризующихся повышенной рас-

творимостью и склонностью к образованию неже-

лательных для системы агломератов, что услож-

няет их очистку и последующие этапы синтеза 

микрокапсул. Кинетическая вязкость олигомеров 

№ 1, № 2, № 5, синтезированных при температуре 

60 °С, превышает значение кинетической вязкости 

олигомеров с большим содержанием мочевины в 

составе. Синтез при 80 °C обеспечивает рост кине-

тической вязкости всех олигомеров. 

Введение минимального количества рас-

твора лимонной кислоты (pH 3-3,5) в составы № 3 

и № 4 приводило к их трансформации в водорас-
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творимые пастообразные системы, кинетическую 

вязкость которых оценить затруднительно. Ис-

пользование катализатора в синтезе олигомеров № 1, 

№ 2 и № 5 способствовало повышению значений 

кинетической вязкости в два раза. Хотя форполи-

мер № 5 обладает свойствами, теоретически подхо-

дящими для микрокапсулирования, его практиче-

ское применение ограничивается чрезмерно высо-

кой вязкостью. Данный эффект для форполимеров 

№ 1 и № 2 можно рассматривать как благоприятный 

фактор, способствующий созданию более прочных 

оболочек микрокапсул.  

 

 
А)    Б) 

Рис. 2. Фотографии микрокапсул на основе кокосового масла 

с оболочкой: А) глиоксаль/мочевина 3:1 (№ 2) Б) глиок-

саль/мочевина 2:1 (№ 1) 

Fig. 2. Photographs of coconut oil-based microcapsules with a 

shell: A) glyoxal/urea 3:1 (№ 2) B) glyoxal/urea 2:1 (№ 1) 

 

Применение форполимеров № 2 и № 1 в ка-

честве оболочки позволяет получать микрокап-

сулы сферической формы. В случае использования 

форполимера состава № 2 получены микрокапсулы 

с плотной оболочкой, как показано на рис. 1(А). 

Средний размер частиц в свежеприготовленной 

дисперсии был разнородным. Основная масса син-

тезированных капсул имела размер до 299 нм, а 

также присутствовало некоторое количество с раз-

мером 155 нм и 63 нм. Разнородность размеров 

синтезированных микрокапсул может быть обу-

словлена вариацией диаметра капель масла при 

эмульгировании и неравномерной толщиной поли-

мерной оболочки, формируемой в ходе поликон-

денсации.  

Средний размер частиц с оболочкой на ос-

нове глиоксаля/мочевины в соотношении 2:1 (со-

став № 1) в свежеприготовленной дисперсии не 

превышал 12,5 нм, который практически не изме-

нялся в течение недели с момента приготовления. 

Таким образом, оптимизация соотношения оболоч-

коформирующих агентов обеспечивает целена-

правленное регулирование размерных характери-

стик микрокапсул. Для модификации текстильного 

материала выбрана дисперсия, содержащая микро-

капсулы с оболочкой состава № 1, что обусловлено 

минимальным размером частиц.  

Иммобилизация микрокапсулированного ко-

косового масла на целлюлозный текстильный мате-

риал. Предложенный способ иммобилизации мик-

рокапсул включал пропитку образцов хлопчатобу-

мажного текстильного материала в готовой дис-

персии при T = 45 °C в течение 5 мин, сушку до 

полного высыхания на воздухе и термофиксацию 

при Т = 150 °C.  

Гипотетически, в процессе термофиксации 

образцов с нанесенными микрокапсулами альде-

гидные группы сформированной оболочки могут 

реагировать с –OH группами целлюлозы, обеспе-

чивая химическое закрепление капсул на поверх-

ности ткани. Можно предположить, что образова-

ние ацетальных мостиков между целлюлозой и 

оболочкой микрокапсул в значительной степени 

способствует их прочной фиксации. 
Для доказательства выдвинутой гипотезы о 

закреплении микрокапсул на волокнообразующем 

полимере за счет формирования химических свя-

зей и идентификации кокосового масла на поверх-

ности хлопчатобумажного текстильного материала 

проведен сравнительный анализ ИК спектров необ-

работанного образца и образцов, пропитанных раз-

ными составами (рис. 3).  

 

 
Рис. 3. ИК спектры текстильных образцов: 1 – пропитанного 

чистым кокосовым маслом; 2 – необработанного образца;  

3 – пропитанного форполимером на основе глиоксаля/моче-

вины 2:1; 4 – пропитанного дисперсией, содержащей микро-

капсулы на основе кокосового масла  

Fig. 3. IR spectra for samples: 1 – impregnated with pure coconut 

oil; 2 – untreated sample; 3 – impregnated with a prepolymer 

based on glyoxal/urea 2:1; 4 – impregnated with a dispersion con-

taining microcapsules based on coconut oil 

 

Пики на спектрах, находящиеся в диапазоне 

от 1740 – 1650 см-1 (1740 см-1 (C=O) – триглицериды, 

2850–2950 см-1 (C-H) – алифатические цепи жирных 

кислот в кокосовом масле), позволяют судить о 
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наличии кокосового масла на ткани, так как дан-

ный пик указывает на карбоксильную группу кис-

лот, входящих в его состав. Для необработанного 

образца такого пика не наблюдается (рис. 3, обра-

зец 2). ИК спектр образца термофиксированной 

целлюлозной ткани с нанесенным составом глиок-

саль/мочевина характеризуется широкой полосой 

поглощения 3200–3400 см-1, соответствующей ва-

лентным колебаниям N–H связей амидных групп 

мочевины, пиками при 1650–1680 см-1 (карбониль-

ные колебания C=O карбамидных структур) и по-

лосой 1115–1120 см-1, что может указывать на об-

разование ацетальных связей (C–O–C) между фор-

полимером и гидроксильными группами целлю-

лозы (рис. 3, образец 3). Для образца 4 с нанесен-

ными микрокапсулами наблюдается сочетание пи-

ков, характерных для образцов 1 и 3, причем ярко 

выражены пики характерные для образования аце-

тальных связей с целлюлозой волокна. Изменения 

в интенсивности или смещения пиков объясняются 

взаимодействием компонентов как между собой, 

так и с волокном текстильного материала.  

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

Предложена технология получения стабиль-

ной дисперсии с однородными микрокапсулами, со-

держащими кокосовое масло, устойчивыми к агре-

гации в течение длительного времени. Подобраны 

эффективные кислотные катализаторы для проте-

кания реакции поликонденсации оболочкоформи-

рующих компонентов. Оптимизированы темпера-

турно-временные параметры получения диспер-

сии. Использование мочевины и глиоксаля в каче-

стве экологически безопасных оболочкообразую-

щих агентов представляет собой перспективный 

подход для создания частиц с прочной оболочкой, 

формируемой по реакции поликонденсации.  

Авторы заявляют об отсутствии кон-

фликта интересов, требующего раскрытия в дан-

ной статье. 
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