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Uporaba tenziometrije za zasledovanje = £
un [] z " — :9_3
sorpcijskih lastnosti celuloznih vlaken RS

Zelo pomembna lastnost tekstilnib viaken je njibova sposobnost navzemanja
tekocin ~ njibova sorpcijska sposobnost, Za izboljSanje reaktivnosti regenerira-
nih celuloznih viaken je obicajno potrebna predobdelava, kot sta pranje in be-
ljenje. Preskusana viskozna in modaina ter liocel viakna so enake kemicne se-
stave, razlikujefo se v molekulski in nadmolekulski ureditvi. Razlike v sorpeif-
skib lastnostib neobdelanib in predobdelanib regeneriranib celuloznih viaken
smo zasledovali z alternativno metodo — tenziometrijo ter rezultate primerjali
s klasicno metodo zasledovanja hidrofilnosti, Tenziometrija je analizna meto-
da za dololevanje povriinske napetosti, sticnega kota in adsorpcije. § pomodjo
Powder Contact Angle metode smo dolocili kapilarno bitrost preskudanib vzor-
cev, na osnovi tega pa izracunali sticni kot med trdno (vlakno) in tekoco (vo-
dafheptan) fazo. S postopki predobdelave se sorpcijske lasinosti regeneriranib
celuloznib vlaken bistveno izboljfajo, kar ugodno upliva na nadaljnje faze ple-
menitenja. Najvecjo sorpcijsko sposobnost navzemanja vode in s tem najnizji
sticni kot med neobdelanimi vzorci viaken imajo viskozna vlakna (p 68,3°),
najvecfi sticni kot (p 77,1°) pa modalna viakna. Na izboljfanje sorpcijskih
lastnosti ima najvedji vpliv predobdelava - beljenje, kjer prav tako doseZejo

Kljuéne besede: sorpcija, tenziometrija, predobdelava, regenerirana celu-
lozna viakna

The Sorption Characteristics of Different Cellulose Fibres Monitored by
Tensiometry

The improvement of wettability and sorptivity is a major task during textile
[finishing. In order to create the proper sorption character of regenerated cellu-
lose fibres different pre-treatment processes are applied such as washing and
bleaching. Classical viscose, modal and a new type of regenerated cellulose fi-
bres called Iyocell, bave the same chemical structure, but a different molecu-
lar and supramolecular structure. The differences in the sorption properties of
untreated and pre-treated regenerated cellulose fibres were obtained using a
new alternative method-tensiometry and compared with various metbods for
determining water adsorption. Tensiometry is an analysing method for measu-
ring the surface tensions, contact angles and adsorption. We measured the
sorption abilities using the Powder Contact Angle Method and as a result we
get a capillar velocity. From the velocity we can calculate the contact angle
between the solid ~ fibres and the liquid - water/beptan, The bpre-treatment in-
creases the adsorption abilities and makes the material more accessible to
chemicals used in finishing processes. The raw viscose fibres show the highest
amount of moisture and have the lowest contact angle (p 68,3°), raw modal
Jibres bave the biggest contact angle (p 77,1°). Using chemical bleaching we
improve the sorption abilities. The bleached viscose fibres have the lowest con-
tact angle (p 57,8°). :

Keywords: sorption, tensiometry, pre-treatment, regenerated cellulose [ibres
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1.0 UOD

Za uporabne lastnosti viaken je zelo pomembna nji-
hova sposobnost navzemanja vlage, vode ter vodnih
raztopin barvil in razli¢nih kemikalij. Na sorpcijske last-
nosti vlaken vplivata tako molekuiska (kemitna sestava,
dolzina makromolekul, §tevilo konénih skupin) kot
nadmolekulska struktura viaken (stopnja kristalinosti,
gostota zloZenosti, velikost kristalitov, medsebojna po-
vezava strukturnih gradnikov in njihova orientacija, de-
lez amorfnih podrodij ter deleZ in oblika praznin (1 2],

Koli¢ina absorbirane vode je pomemben kriterij za
ugotavljanje sorpcijskih lastnosti celuloznih vlaken.
Proces navzemanja vode je ravnoteZen tako pri navze-
manju vlage (vodne pare) ali navzemanju vode pri
omakanju (3. 4 3], Navzemanje vode pri vlaknih, ki so
encosno orientirani polimeri, vedno povzroti nabreka-
nje. Le-to je tem vedje, ¢im ved vode lahko vlakno veZe
s sekundarnimi interakcijami, Odvisno je od strukture
vlaken, deleZa kristalinosti oziroma dele¥a amorfnih
podrodij in praznin. Stopnja orientacije vpliva pred-
vsem na hitrost navzemanja vode. Zaradi navzete vode
se volumen vlaken povela, vlakna nabrekajo, pri
orientiranih se povela predvsem premer vlaken, pri
neorientiranih pa tudi dolzina {6 7 8, Za doseganje
Zelenih sorpcijskih lastnosti regeneriranih celuloznih
viaken je potrebna faza predobdelave.

2.0 PREDOBDELAVA REGENERiRANIH
CELULOZNIH VLAKEN

Predobdelava regeneriranih celuloznih vlaken naj-
veckrat obsega alkalno &idéenje, beljenje in alkalno lu-
zenje. § predobdelavo se izboljsajo nekateri kemitno-
tehnoloski ucinki, kot so: enakomernost, egalnost, hi-
drofilnost, stopnja beline, sposobnost sprejemanja
barvil in nekateri mehansko-tehnoloski uginki: enako-
mernost v podolZni in preéni smeri, stabilnost dimen-
zij in gladkost (9],

Primesi in nedistole predstavijajo hidrofobno zaporo
in pri nezadostni odstranitvi vplivajo na hidrofilnost
oz. omocenje viaken. Pranje je odvisno od mnogih de-
javnikov, kot so vrsta tekstilnega materiala, nedistoce,
kakovost in koli¢ina vode, pralno sredstvo, mehanske
in toplotne obdelave ter ¢as obdelavel%]. Sprejemanje
in odstranjevanje necisto¢ je odvisno od morfolodke
zgradbe viakna, od njegove strukture in mesta, kjer se
necistote nahajajo.

Regenerirana celulozna vlakna ponavadi ne dosegajo
zadovoljive stopnje beline, njihov rahlo rumeni ton pa
lahko odstranimo z beljenjem. Dosedi Zelimo visoko
stopnjo beline ob minimalni poskodbi viaken. Posto-
pek beljenja je sestavljen iz niza operacij, s katerimi
dosezemo enakomerno navzemanje vode, barvil in
drugih plemenitilnih sredstev [10], Celulozna vlakna
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belimo predvsem z oksidacijskimi belilnimi sredstvi.
Zaradi $irokega temperaturnega in pH obmodja delo-
vanja, stalne beline in ekolofke neoporecnosti je naj-
pomembnejie belilno sredstvo H,0, (11, V postopku
belienja je zelo nevaren katalitiéni razpad peroksida,
ki ga povzrotajo prehodni elementi, zlasti Zelezo, ba-
ker in mangan. V kopel se prenesejo z blagom, tehno-
losko vodo in kemikalijami. Belilni kopeli dodajamo
tudi stabilizatorje z namenom za$¢ititi peroksidni ion
HO-, pred prehitrim in nenadzorovanim razpadom na
OH- in belilno aktivni kisik, ki v neugodnih okoli8ci-
nah motno podkoduje viakno. Stabilizatorji delujejo
puferno aktivno, kar zagotavlja, da pH ni previsok,
hkrati pa imajo tudi nalogo deaktivirati katalizatorje .
razpada H,0, [11]. Z omenjenimi postopki spreminja-
mo omakalne oziroma sorpcijske lastnosti materiala, ki
jih lahko zasledujemo z uporabo tenziometrije.

2.1 Zasledovanje ucinkov predobdelave
regeneriranth celuloznth viaken

Tenziometrija je analizna metoda dolodevanja povr-
Sinske napetosti, sti‘nega kota in adsorpcije. Uporabna
je v razliénih vejah industrije, kot so tekstilna, papirna
industrija, farmacija, kozmetika, stomatologija, biologi-
ja, optika, industrija umetnih snovi, barv in lakov, lepil,
izdelava talnih oblog itd. [12] Meritve se izvajajo na apa-
raturni opremi, ki je predstavljena na sliki 1.

Slika 1: Tenziometer KRUSS K12 [13]

Tenziometer je sestavljen iz merilne enote (napajalni
del, temperaturni senzor, dvojni plas¢ za termostatira-
nje z vgradnim magnetnim mesalom, pogonska mizica
za avtomatski dvig in spust vzorcev ter doloditev polo-
Zaja vzorcev) in procesne enote (izraCunavanje, komu-
nikacija z merilno enoto in povezava s tiskalnikom).

Za ugotavljanje adsorpcijskih lastnosti z merjenjem di-
namifnega stiCnega kota uporabljamo programski paket
K121. Ta nam omogota avtomatsko merjenje dinamiéne-
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ga stiCnega kota, izralunavanje proste povr§inske energi-
je trdnih snovi, izratupavanje polarnih in disperznih
komponent pri prosti pove§inski energiji. Dinami¢ni stid-
ni kot merimo pri praskastih povrdinah, poroznih trdnih
povriinah in vlaknatih povedinah. Za merjenje kriti¢ne
koncentracije micel (CMC) uporabljamo programski pa-
ket K122. Omogota nam merjenje poviine, zunanje po-
vrdinske napetosti in avtomatsko merjenje CMC. Izratu-
navamo lahko tudi obseg adsorpcije na povisini tekodi-
ne z Gibbsovo adsorpcijsko enacbo [12, 13, 14],
Omakalno sposobnost viaken lahko dolo¢imo z me-
todo Powder Contact Angle ~ metoda z nara$ajoéo vi-
$ino (slika 3). Izratunamo lahko stiéni kot med trdno
(vlakno) in tekoco (topilo) fazo. Ce so vrednosti stitne-
ga kota med 90° in 180° pomeni, da se material ne
omaka s topilom, &e pa lezijo vrednosti med 0° in 90%
prihaja do omotenja materiala s topilom. Sti¢ni kot
izratunamo neposredno iz Washburnove enatbe (2) iz
izmerjene kapilarne hitrosti m2/t. Kapilarno hitrost do-
bimo tako, da izmerjeno nara$éajofo maso vzorca (m)
po stiku le-tega s topilom kvadriramo (m?) in jo grafid-
no prikaZemo v odvisnosti od merjenega ¢asa (t). Iz-
merjeno maso vzorca (m?) odvajamo po éasu (dm?/df).
Tako dobimo naklon (smerni koeficient) tangente, ki
aproksimira koli¢ine m?(t) v podro&ju, kjer se ta koliéi-
na spreminja priblizno linearno (slika 2). Iz naklona
premice, ki je odvisen od omakalne sposobnosti vzor-
ca, izratunamo sti¢ni kot ¢. Cim manjsi je stiéni kot,
tem vedja je omakaina sposobnost materiala [12: 13,14],
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Slika 2: Prikaz krivulje m2(t) [14]

Konstanta ¢ (geometrijski faktor v enalbi 2) je odvi-
sna od vrste merilnega valja in vzorca. Dolo¢imo jo
tako, da uporabimo zelo polarno topilo, npr. heksan ali
heptan, ki popolnoma omoti trdno fazo - vzorec vla-
ken. Pri popolnem omocenju je sti¢ni kot ¢ ni¢ in cos ¢
je enak ena. Konstanto ¢ izraéunamo po enacbi 1 [14];
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Sti¢ni kot med vzorcem in omakalno teko&ino izra-
¢unamo po Washburnovi enadhi [12, 14];

m "

cosp = — - 2
b= e @
kjer je:
t -{as
n - viskoznost tekoline
p - gostota tekodine
o - povrdinska napetost tekodine
¢ - sti¢ni kot med trdno in tekodo fazo,
¢ - konstanta tekodine
m? - hitrost nara§éanja mase vzorca
i elekironska tehtnica l—i KARUSS tenziometer l
I racunalnik ]

viakna stekdeni meriini valj

4/

kapljevina

stekleni filter

/
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Slika 3: Prikaz merjenja adsorpcije viaken [13]

Sorpcijske lastnosti vlaken lahko ugotavljamo tudi s
klasi¢nimi metodami zasledovanja hidrofilnosti, kot je
npr. standardizirana metoda ugotavljanja sposobnosti
navzemanja vlage 115, 16],

3.0 EKSPERIMENTALNI DEL
3.1 Materiali

Za preucevanje sorpcijskih lastnosti vlaken smo iz-
brali tri tipe regeneriranih celuloznih vlaken (rezana
vlakna bombaznega tipa 1,7 dtex, dolZine 40 mm, proi-
zvajalca Lenzing AG Awstrija), in sicer regularna viskoz-
na vlakna (LenzingViscose®), modaina vlakna (Len-
zingModal ®) in liocel viakna (LenzingLyocell ®), vlakna
nove generacije regeneriranih celulozaih vlaken.
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3.2 Predohbdelava

Preskudani vzorci so bili v prvi fazi alkalno Cis¢eni
(neionogeno pralno sredstvo, Na,CO5, T = 60 °C, t =
30 min). Sledila je faza kemijskega beljenja (H,0,, mi-
neralni stabilizator, T = 98 °C, t = 30 min, pH 10,7 -
10,8). Po konfani obdelavi je sledilo izpiranje vlaken
do konstantne prevodnosti vode.

3.3 Analizne metode

Sorpcijske lastnosti regeneriranih cefuloznih vlaken
smo ugotavljali z metodo Powder Contact Angle. Ste-
kleni merilni valj smo napolnili 2z vlakni doloCene
mase in ga namestili v tenziometer KRUSS K12 (glej
sliko 1 in 3).

Na pogonsko mizico v napravi smo polozili posodi-
co s tekofino. Ob vkljuditvi tenziometra KRUSS K12
se pogonska mizica s posodo, v kateri je tekolina, av-
tomatsko pomika navzgor do steklenega valja z viak-
ni. Ob stiku valja z vlakni in tekocine v posodi pri¢ne
tekotina prodirati skozi luknjice na spodnii strani va-
lja, vlakna se omodtijo. Postopek smo izvedli za vse tri
tipe regeneriranih celuloznih vlaken, in sicer z vodo
in s heptanom (dolo¢anje konstante c¢). Iz dobljene
kapilarne hitrosti smo po enacbi 2 izratunali stiCni
kot ¢ 12, 13, 14],

Navzemanije viage surovih regeneriranih celuloznih via-
ken smo dolotili po zahtevah standarda DIN 54 351 (15},
Meritve temeljijo na principu tehtanja mase vlaken, iz-
postavljenih standardni atmosferi my(g) in masi abso-
lutno suhih viaken m,(g) (1],

4.0 REZULTATI IN RAZPRAVA

V preglednici 1 so podane kapilarne hitrosti in sticni
koti za neobdelana, alkalno obdelana (oprana) ter be-
ljena viskozna, modalna in liocelna viakna.

Iz preglednice 1 je razvidno, da imajo med surovimi
preskusanimi viakai najvedji sticni kot surova modalna
viakna (77,10%). Visoka vrednost sti¢nega kota pomeni
slable omakanje materiala s tekodino oziroma slabse
sorpcijske sposobnosti. Modalnim vlaknom sledijo su-
rova liocelna vlakna s sti¢nim kotom 76,10° in nato su-
rova viskozna vlakna z najmanj$im sticnim kotom

(68,34%). Najmanijsi sti¢ni kot viskoznih vlaken pome-
ni, da je omakalna sposobnost surovih viskoznih vla-
ken najvedja v primerjavi s surovimi liocelnimi in mo-
dalnimi vlakni.

NajniZji stidni kot oz. najvedja sorpcijska sposobnost,
doseZena pri viskoznih viaknih, je rezultat najvedje no-
tranje povr¥ine praznin, najvidjega deleza amorfne faze
in najniZje orientacije v vlaknih, s tem pa najvecje do-
stopnosti in najve¢jega $tevila dostopnih hidroksilnih
skupin, sposobnih za interakcijo [21.

Da bi poveéali hidrofilnost regeneriranih celuloznih
vlaken, smo preskusana vlakna alkalno predobdelali in
belili. Iz diagrama na sliki 4 je razvidno, da so se po
postopkih predobdelave sorpcijske lastnosti preskusa-
nih vlaken izboljiale, sti¢ni kot se je zmanjial pri vseh
treh tipih regeneriranih celuloznih viaken.

Na diagramu slike 4 prikazujejo srednji stolpci
{oprani vzorci) vrednosti sti¢nik kotov ¢ vlaken po al-
kalni obdelavi. Alkalna obdelava vlaken ima najvedii
vpliv pri viskoznih viaknih. Sti¢ni kot surovih viskoz-
nih viaken se je po alkalni obdelavi zmanj$al za 13 %
in znada 59,17°. Pri liocelnih in modalnih vlaknih pa
alkalna obdelava nima tako velikega vpliva. Stini kot
se pri modalnih in liocelnih vlaknih ni bistveno zmanj-
gal. Sti¢ni kot alkalno obdelanih modalnih vlaken je
75°, kar pomeni, da se je zmanjial za 3 %, pri liocelnih
viaknih pa le za 2 % in zna$a ¢ 74,80°.

80
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sti¢ni kot ¢ {°)

60

56

1 . T -
viskoza modal liccel

[Z] belien opran ER surov

Slika 4: Stiéni kot ¢ [°] surovih in predobdelanih regene-
riranih celuloznih viaken

Po fazi beljenja se omakalne sposobnosti regenerira-
nih celuloznih vlaken bistveno izbolj§ajo, prav tako v
primeru modalnih in liocelnih viaken. Stitni kot se
moéno zmanjsa pri vseh treh tipih preskusanih viaken.

Preglednica 1: Kapilarna hitrost m2/t in stiéni kot ¢ neobdelanih, alkaino obdelanih in beljenih viskoznih, modalnih in lio-

celnih viaken

Kapilarna hitrost [g=/s] 0,221 0,185 0,174

0,655 0,452 0,089 0,878 0,878 0,192

Stigni kot ¢ [°] 68,34 | 5917 | 5782

77,10 75,00 59,20 76,10 74,80 58,60
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Najmanjsi sti¢ni kot imajo beljena viskozna vlakna ¢
57,82°, ta se je v primerjavi s surovimi viskozoimi vlak-
ni zmanj$al za 15 %. Sti¢ni kot beljenih modalnih via-
ken je sicer nekoliko viSji v primerjavi z viskoznimi
vlakni ¢ 59,20°, vendar je glede na surova modalna
vlakna manj§i kar za 23 %. Prav tako se je za 23 %
zmanjal sti¢ni kot liocelnik vlaken po fazi beljenja in
znada ¢ 58,60°.

S tenziometrijo ugotovljene sorpcijske sposobnosti
surovih regeneriranih celuloznih viaken smo primerjali
s klasi¢no metodo zasledovanja hidrofilnosti ~ ugotav-
ljianje navzemanja viage. Najvedji deleZ vlage pri stan-
dardni atmosferi so navzela surova viskozna vlakna s
pribitkom viage V,, 15,1 %, sledijo jim surova liocelna
viakna V,, 14,6 %, najmanj vlage pa so navzela surova
modalna vlakna V,, 14,1 %. Kot je razvidno iz diagrama
na sliki 5, trend nara$fanja deleza navzete viage od
modalnih, prek liocelnih do viskoznih vlaken popolno-
ma sovpada s sposobnostjo omakanja preskusanih vla-
ken, ugotovljeno na osnovi tenziometrije, z izraunani-
mi sti¢nimi koti p. Surova viskozna vlakna, ki so nav-
zela najvedi deleZ vlage, imajo najmanjsi sticni kot,
modalna vlakna z najvedjim sticnim kotom pa so nav-
zela najmanjsi delez viage.

16 80
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3@ 15 75
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& @
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&
&
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i2 T T 55
viskoza modal liocel
3 navzemanje vlage W stiéni kot

Slika 5: DeleZ vlage V,, [%] neobdetanih viskoznih, modal-
nih in liocelnih vlaken pri relativni zracni viagi €65 % in
temperaturi 20 °C

Ugotavljanje sorpcijskih sposobnosti preskusanih re-
generiranih celuloznih viaken s tenziometrijo je sklad-
no s pri¢akovanjem pokazalo, da so najbolj hidrofilna
viskozna vlakna. Njihova dostopnost za topila se po
predobdelavi, tako alkalni obdelavi kot po beljenju Se
znatno poveda. Kot je znano iz literaturnih virov 3 17],
so viskozna vlakna v primerjavi z modalnimi manj raz-
tezana, manj orientirana in manj kristalina. Alkalna
raztopina pralnega sredstva z lahkoto prodira v manj
urejena amoifna podrodja, prekine medmolekuiska
ufinkovanja med makromolekulami celuloze, vlakna
nabreknejo, poveta se premer in s tem dostopna no-
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tranja - povr$ina vlaken. To omogoda viskoznim vlak-
nom vedjo sposcbnost omocenja s tekodino, dosega-
nje manjsih sti¢nih kotov ¢ in s tem boljse sorpcijske
lastnosti. Za razliko od viskoznih kaZejo modalna in
liocelna vlakna bolj urejeno strukturo 15:17] kar se
odraza v manj$em prodiranju alkalnih raztopin v do-
stopna podro¢ja vlaken in s tem je vpliv alkalne obde-

ave na hidrofilni karakter vlaken manjsi.

Kljub uporabi primernih koncentracij oksidanta in
ustreznemu pH mediju, prihaja pri kemijskem beljenju
do krajsanja celuloznih makromolekul (depolimeriza-
cija), padca polimerizacijske stopnje in nastanka novih
hidrofilnih skupin (COOH skupine). Vpliv oksidacij-
skega delovanja se kaZe v vedjem padcu sti¢nega kota
in s tem vedji dostopnosti za topila pri vseh treh tipih
regeneriranih celuloznih vlaken, tako viskoznih kot w-
di modalnih in liocelnih viakaih.

5.0 SKLEPI

S tenziometrijo smo na osnovi ugotavljanja kapilar-
ne hitrosti in izratunavanja sticnih kotov natanéneje
opredelili hidrofobno/hidrofilni karakter regeneriranih
celulozaih vlaken kot funkcijo razliénih vrst predobde-
tav. Sorpcijsko sposobnost presku$anih vlaken smo pri-
merjali s klasi¢no metodo navzemanja vlage v vlaknih.
Rezultati obeh metod so med seboj primerljivi in vodi-
jo do podobnih zakljuckov.

Med surovimi regeneriranimi celuloznimi vlakni ima-
jo najbolj$e sorpcijske lastnosti po pritakovanju vi-
skozna viakna; navzela-so najvedji deleZ zratne vlage
in imajo najmajsi sti¢ni kot ¢ (68,34°). Sledijo liocelna
viakna tako po navzemanju vlage kot po vrednosti sti¢-
nega kota (76,1°), najmanjSo sposobnost omakanja pa
imajo modalna viakna z najve¢jim sti¢nim kotom
(77,10°) in najmanjiim delezem navzete vlage.

§ predobdelavo so se sorpeijske lastnosti vseh treh
tipov regeneriranih celuloznih vlaken izboljsale, pri vi-
skoznih vlaknih Ze po alkalni obdelavi, pri liocelnih in
modalnih vlaknih pa bistveno predvsem po beljenju.
Sti¢ni kot surovih viskoznih viaken se je po alkalni
predobdelavi zmanjsal za 13 %, modalnih in liocelnih
vlaken pa le za 2 — 3 %. Po beljenju pa doseZejo naj-
manjdi stiéni kot beljena viskozna vlakna (p se zniZza za
15 %), sledijo liocelna in nato modalna viakna, pri ka-
terih se sti¢ni kot zniZa za 23 %.
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