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Vpliv obdelave na fibriliranje liocel viaken

Razlike procesov pridobivanja razlicnib regeneriranih celuloznib viaken pov-
zrocajo razlicno morfolosko zgradbo viaken, ki se kaZe tudi v razlicnem nag-
rfenju k fibrilivanju. Zaradi visoke orientacije in kristalinosti viaken kazejo
liocel viakna modéno teznjo k fibriliranju, tj. ceplienju fibrilov vzdol# osi via-
ken. Nabrekanfe in mebanske obremenitve ta pojav pospesijo in ojacijo. Zelo
tanki fibrili na povriini viaken kakor tudi njibovo kodranje poveda pouvrsino
viaken in s tem spremeni povr§ino thanin,

Metode, ki so trenutno na razpolago za ocenitev stopnje fibriliranja, so e do-
kaj nepopolne. Spremembo povrsine viakna kot funkeijo fibriliranja labko zaz-
namo opticno ali po spremembal otipa. V prispevieu smo predstavili novo melo-
do zasledovanja fibriliranja s spremembo opticnih lastnosti thanin. Fibriliranje
smo spremijali na thaninah iz Tencel viaken. Z obdelavo in kvantitaiivno anali-
zo mikroskopskib slik smo dolocali spremembe oblike in velikosti por v thanini,
ki so nastale kot posledica razlicnib postopkov obdelave thanine, kot so: fibrili-
rarije surove thanine, encimatska obdelava in zamreZenje locel viaken.

Kljucne besede: viakna, liocel, Tencel, fibriliranje, mikroskopija, obdelava
in kvantitativna analiza slik

Fibrillation of Lyoceil Fibres Due to Different Treatment Conditions

The differences in the cellulose man made fibre forming process produce
some varieties in the fibre morpbological structure and thereby also differen-
ces in the fibre tendency to fibrillate, that means the fibrils peeling off along
the fibre surface. The basic parameters connected with the high degree of cry-
stallinity and orientation of lyocell fibres are also reasons for lyocell fibre
bigh tendency to fibrillation. Fibre swelling and mechanical stress promote
this effect. Very fine fibrils on the fibre surface and their crimping increase the
fibre surface and thereby influence the surface changes of the fabric.

Some methods for following the fibrils formation, their density and homoge-
neity bave been proposed but till now they are still insufficient. The changes of
the fibre surface due to the fibrillation can be followed optically or by handle
changes. In the paper a new method for observing the changes of optical pro-
perties of lyocell fibres influenced by fibre fibrillation is given. The analyses
were performed on lencel fabrics. Processing and quantitative analysis of mi-
croscopic images was involved for siudying the form and dimensions of fabric
pores that were produced by different treatment processes, like raw fabric fi-
brillation, enzyme treatment and crosslinking of lyocell fabrics.

Keywords: fibres, lyocell, Tencel, fibrillation, microscopy, processing and
quantitative analysis of microscopic images

Izvirni znanstveni élanek

Original Scientific Paper
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1.0 uvoD

Liocel regenerirana celulozna vlakna, izdelana po
NMMO postopku [1] imajo ovalen do okrogel prerez
in gladko povrsino z visokim leskom, ki pa ga lahko z

uporabo klasi¢nih matirnih sredstev zmanjiamo [2],
Stopnja kristalinosti liocel viaken zna$a okrog 0,4 [3,

TEKSTILEC, 2000, let. 43, 5t. 9-10, str. 337 - 342

kar predstavlja v primerjavi z obifajnimi viskoznimi
vlakni s stopnjo kristalinosti okrog 0,25 precej vigji de-
lez kristaline faze v strukuouri vlakna. Postopek obliko-
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vanja liocel vlaken pogojuje tudi vidjo molekulsko
orientacijo in manjso debelino fibrilov kot viskozni
obicajni ali modificiran postopek oblikovanja modal-
nih vlaken (preglednica 1).

Preglednica 1: MorfoloSke in strukturne lastnosti viskoz-
nih in liocel viaken [ 3. 8,9, 10, 24]

zna viakna| -~ NMMO viak
Oblika prereza krpast ovalen/okrogel
Morfologija prereza | skorja/koia homogena
Stopnja kristalinosti | nizka (~0,26) visoka (~0,4)
DolZina kristalitov manjsa vedia
Sirina kristalitov velja (~5,5 nm) | manjsa (~4,5 nm)
Kristalina orientacija | visoka — visoka

efekt lamel

Amorfna orientacija | srednja visoka

Iz posebnosti nadmolekulske strukture teh viaken iz-
virata tudi pomembni uporabni lastnosti liocel viaken:
visoka natezna tednost in razmeroma nizek raztezek.
Razlike v nadmolekulski strukeuri liocel vlaken v pri-
merjavi z obi¢ajnimi regeneriranimi celuloznimi viakni
so tudi vzrok vidje relativne trdnosti v mokrem v pri-
merjavi z vlakni, oblikovanimi po ksantogenatnem po-
stopku, kar vodi k visji dimenzijski stabilnosti liocelnih
tkanin. Z uporabo razlicnih kemicnih in mehanskih
apretirpih postopkov je mozno lastnosti in videz teh
tkanin spreminjati v $irokem intervatu 12 4,5, 6,7, 8],

Zaradi visoke lkristaline in amorfne orientacije in
majhnega deleza medfibrilnih povezav imajo liocel
vlakna visoko sposobnost fibriliranja, t.j. pojav lodeva-
nja posameznih fibrilov na povesini vliakna od ostalega
dela vlzkna. Ta pojav pospesujejo mehanski vplivi ter
nabrekanje vlaken v vodi (11 2] Kljub temu, da lahko
v postepkih plemenitenja liocelnih thanin dosegamo s
fibriliranjem posebne uéinke (peach skin - ulinek
breskvine koZe), pa je v nekaterih primerih vpliv fibri-
liranja na videz in otip tkanine nezaZelen in je zato
potrebno fibriliranje onemogoditi ali pa fibrile delno
ali popolnoma odstraniti s tkanine. Na stopnjo fibrili-
ranja liocel viaken lahko vplivamo z nekaterimi ukrepi
in postopki med predenjem, z izhorom ustreznih kon-
strukeijskih parametrov tkanin, predvsem pa s postop-
ki apretiranja, kot sta npr. encimsko defibriliranje in
postopki vrhunskega apretiranja z zamreZenjem celu-
loznih viaken [5, 11,

Za zasledovanje in vrednotenje stopnje fibriliranja,
gostote in homogenosti fibrilov so v uporabi nekate-
re bolj ali manj uspeine metode [14]. Med prvimi je
bila predlagana modificirana  Martindale metoda
(DIN53863 13/14) [15], medtem ko so mikroskopske
metode vrednotenja fibriliranja uporabljane v kombi-
naciji s posebnimi postopki vzbujanja fibriliranja,
npr. v posebnem aparatu [13] ali s stresanjem vlaken
v vodnem mediju [0},
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2.0 TEORETICNO 0ZADJE

Kvantitativna analiza slik omogoéa vrednotenje mikro-
skopskih stik, zaradi Cesar jo lahko s pridom uporablja-
mo tudi pri oceni stopnje fibriliranja liocel tkanin.

Obdelava in kvantitativna analiza slik je metoda, ki
omogoda spreminjanje analognih informacij v sliki v
numeri¢no obliko in s tem njihovo kvantifikacijo. Med
obdelavo slike se iz slike, ki na zaletku vsebuje ved
megabytov informacij, ustvari baza podatkov, ki vsebu-
je le nekaj kilobytov — pomembnih - informacij. Xoliéi-
na podatkov se pri tem ne izgubi, ampak se fe—ti preu-
redijo [16]. Uporabnost obdelave slik bi lahko razdelili
na dve veliki podrogji [17:18];

1. izboljfanje slike za opazovalca,
2. priprava slik za merjenje oblik oz. struktur v slikah.

Redevanje problema na osnovi slik (merjenje znaéil- -
nosti, razpoznavanje podrobnosti ...) oz. slikovna ana-
liza v osnovi pomeni naslednje korake: 1. pridobivanje
slike, 2. obdelava sive oz. barvne slike, 3. segmentira-
nje, 4. obdelava binarne slike, 5. merjenje in 6. obde-
lava podatkov.

V tekstilnih preiskavah je bila slikovna analiza vedi-
noma uporabljena za dolotanje zrelosti bombaZnih
viaken {19] in za dolo¢anje porazdelitve premera volne-
nih viaken (201, V tekstilni mikroskopiji je slikovna ana-

F-maks.

/Y

F-rin.
/

= obsegy

M povrdina (A)

e

krog:
41 A = obseg?

drugaéne oblike:
4 7 A < obseg?

faktor kreznosti
F-kroznosti =
4 7z » A/fobseg?

Slika 1: Shermatski prikaz merjenih veliCin
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liza nasla Siroko podro¢je uporabe predvsem na po-
drot¢ju mikroskopije naravaih vlaken, kier se oblike in
velikosti spreminjajo od vlakna do viakna. Fi. »roéno«
merjenje je na tem podrodju zamudno in utrudljivo in
tako obdelava in analiza slik pomenita dobrodoslo re-
Sitev teh problemov 121],

V &lanku je predstavljeno vrednotenje stopnje fibrili-
ranja z analizo oblike in velikosti por v tkanini; le-to
definirajo naslednji pokazatelji, ki jih je mo¢ izmeriti:
povidina por (A), ekstremni premeri por (minimalni
premer, maksimalni premer) in obseg por. [z izmerje-
nih veli¢in fzra¢unamo: razmerje med obema premero-
ma in faktor kroznosti por (F-kroZnosti). Definiranje
pasameznih parametrov je prikazano na sliki 1.

PoveSina nekega podrodja na sliki predstavlja vsoto po-
visin vseh tock, ki imajo definirano sivino (barvo), oz
pripadajo temu podrodju. Premer je razdalia med naj-
bolj oddaljenima tockama na obrobju objekta (F-maks.)
in pomeni tudi dolZzino objekta oz. razdaljo med najbli-
Zjima to¢kama na obrobju objekta (F-min.), ki pomeni
tudi Sirino objekta. Razmerje premerov opisuje obliko
podrodij. Cim manje je razmetje med obema preme-
roma, tem bolj podolgovata je merjena oblika. Faktor
kroZnosti izraunamo iz povrSine in obsega lika. Za
pravilni krog velja, da je: 47 « A = obseg?, za vse obli-
ke, drugatne od kroga, je: 47 + A < obseg? Faktor
kroZnosti je torej:

F-kroZnosti = 47 + A/obseg? (L)

kjer je:
A ~ povriina lika [enota?).

3.0 EKSPERIMENTALNI DEL
3.1 Priprava vzorcev

Analize 50 bile izvedene na tkanini iz regeneriranih
celuloznih viaken Tencel (finost preje 300 dtex). Tka-
nina je bila thana v platno vezavi z gostoto osnove 36
niti/cm in votka 28 niti/cm. Tkanino smo fibrilirali pri
T = 120 °C 4 ure s hitrostjo prehoda tkanine v =
300 ny/min {22, 23, 24],

Za odstranitev fibrilov s thanine smo uporabili po-
stopek encimske razgradnje z encimom Thorzym TCL
(Thor) pri pH 5.5, T = 55 °C, t = 60 min in kopelnem
razmerju 1:10.

Postopek zamreZenja liocelnih tkanin smo izvedli z
nizko-formaldehidno smolo Quecodur SLF plus (Thor)
{konc. = 120 g/, sudenje: T = 110 - 130 °C, konden-
zacija: T = 145 - 155 °C, t = 3 — 4 min). Z vrhunskim
apretiranfem tkanine smo hkrati dosegli dimenzijsko
stabilnost tkanin ter prepredili prekomerno fibrilira-
nje med uporabo oziroma nego konénih tekstilnih iz-
delkov.

TERSTILEC, 2000, let. 43, &t 9-10, str. 337 - 342

3.2 Analitske metode

Za vrednotenje oblike in velikosti por v thanini v od-
visnosti od postopka obdelave tkanine je bil uporab-
lien sistem za obdelavo in kvantitativno analizo slik, ki
ga sestavljajo:

— opti¢ni mikroskop Axiotech 25 HD (+pol) (Zeiss)
- CCD Sony video kamera model DXC-151AP

— barvni video monitor SONY Trinitron model PYM-
14500M

- analogno digitalni pretvornik (frame grabber) —
Z moZnostjo pretvarjanja sivega in barvnega
{(»true colour«) signala, z lodljivostjo 8 bit/kanal
{RGB 8 : 8 : 8) in slikovnim spominom 3MB

- programska oprema Kontron KS300 (Kontron
Elektronik)
~ osebni raunalnik

- izhodna enota (tiskalnik)

Na vsakem vzorcu je bilo opravijenih najmanj 100
meritev. Rezultati meritev so bili statisti¢no ovrednote-
ni. Priprava slike za merjenje, t.i. obdelavo slike, izbira
merjenih znacilnosti v sliki in samo merjenje ter obde-
lava podatkov je proces, sestavljen iz $tevilnih- posa-
meznih operacij. Postopek obdelave neke slike (zapo-
redje operacij, ki jih na sliki opravimo) je mogode
zbrati, kar omogoda popolnoma enako obdelavo ved
zaporednih slik.

4.0 REZULTATI Z RAZPRAVO

Na sliki 2 sta prikazani neobdelana, oprana liocel
tkanina in fibrilirana tkanina. Surova tkanina ima do-
bro vidne in razmeroma velike pore. § fibriliranjem
dobi tkanina kosmaio, mehko povr$ino. Povriina te
tkanine je pokrita s fibrili, ki so se loéili od vlaken. Vi-
dez povréine je neurgjen. Po fibriliranju se poroznost
(koli¢ina in velikost praznin med votkovini in osnov-
nimi nitmi) tkanine spremeni. Na sliki 3 sta prikazana
vzorca tkanin po obdelavi z encimi in po postopku za-
mrezenja. Po encimskem defibriliranju dobi tkanina
spet »CistejSic — manj kosmat videz. Pore so spet bolje
vidne, vendar e vedno veliko manjde kot pri izhodni
tkanini. Po obdelavi z zamreZevalcem se pore $e do-
datno povecajo. Merjene znadilnosti por so prikazane
na sliki 4 na primeru neobdelane in fibrilirane tkani-
ne, medtem ko so rezultati meritev zbrani v pregledni-
ci 2 in grafiéno prikazani na sliki 5.

Velike pore neobdelane tkanine so elipticne oblike,
kar sklepamo iz rezultatov meritev premerov (F-min, F-
maks) in razmerja med njimi (F-razmerje). Povpreéni
maksimalni premer por neobdelane tkanine je 332 um,
minimalni pa 158 um. Povpredna povriina por v surovi
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Slika 2: a) Neobdelan in b) fibriliran vzorec Tencel tkanine

(50 x)

Slika 3: a) Tencel tkanina, obdelana z encimi, b) Tencel
tkanina, obdelana z zamreZevalcem (50 x)

Preglednica 2: Rezultati meritev sistema por na surovi in obdelanih tkaninah: X sred - srednja vrednost n meritev, s -
standardni odklon; + 1,96 (s/n/2) - interval zaupanja srednje vrednosti pti 95 % zanesljivosti

e | P i | ooy P | ok |G
neobdelana tkanina
X 43265,10 158,07 332,83 0,47 0,63 938,14
5 21454,56 54,73 83,17 0,08 0,12 292,33
+1,96(s/n1’2) 4205,01 29,01 17,10 0,02 0,02 53,66
fibrilirana tkanina
X 175452 34,61 72,89 0,52 0,62 199,00
5 1186,04 9,75 31,61 0,15 0,16 87,66
+1,96(s/n17?) 210,46 6,07 5,54 0,03 0,03 15,37
encimsko ohdelana
tkanina
X 2236,90 40,08 78,28 0,55 0,68 212,54
s 1625,67 13,84 34,94 0,13 0,17 100,10
+1,96(s/n1/2) 272,22 6,61 5,79 0,02 0,03 16,58
zamreZena tkanina
X 2617 46 42,99 86,09 0,54 0,64 236,01
] 2035,10 16,10 41,03 0,13 0,17 118,05
+1,96(s/ni’2) 349,83 7,28 6,95 0,02 0,03 19,89
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Slika 4: Prikaz naCina merjenja: a) neobdelana tkanina,
b} fibrilirana tkanina

tkanini zna%a 43265 um?. Fibriliranje mo¢no vpliva na
poroznost tkanine, saj izstopajodi fibrili zapolnijo
pore in dajo tkanini kosmat videz. S tem se povpred-
na povriina por zmanj$a (1754 um?), faktor kroznosti
por s¢ sicer tudi nekoliko zmanj$a, vendar je razlika
med obema vzorcema nakljuéna, tj. ni statisti¢no do-
kazana.

Encimsko defibriliranje odstrani povriinske §trlece
fibrile, kar povzroci 8 % povecanje kroZnosti por in
povedanje njihove povrsine za 27 % v primerjavi s fi-
brilirano tkanino. Vi§ina por in njihov obseg se glede
na fibrilirano tkanino ne spremenita bistveno. Posto-
pek zamreZenja povzrodi vzpostavitev inter- in intra-
molekulskih povezav med celuloznimi molekulami, s
tem pa tudi boljdo interfibrilne povezanost. Vpliv
mocénej§ih medfibrilnih vezi se odraZa tudi na manijsi
sposobnosti cepitve fibrilov in s tem na vedji povrini
por. Povpredna povrdina por, z zamreZevalcem vehun-
sko plemenitene tkanine, je za 50 % vecja od povrsine
por v fibrilirani tkanini. Tako viina (F-maks.), $irina
(F-min.) kakor tudi obseg por se po obdelavi z zamre-
Zevalcem povedajo, vendar pa oblika por (F-razmetje,
FkroZnosti) ostane enaka.

TEKSTHLEC, 2000, let. 43, §t. 9-10, str. 337 - 342

1,00E + 05 P 0,68
1,00E + 04 0,66
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obdelan
] log. (povpr. povedina) @ F-kroZnosti

Slika 5: Rezultati meritev povrdine {A) in oblike (F-kroZno-
sti) por na neobdelanem, fibriliranem, encimsko obdela-
nem in z zamreZevalcem obdelanem {zamreZenem} vzor-
cu tkanine

4.0 ZAKLJUCEK

Fibriliranje Tencel vlaken povzroéa spremembo fizi-
kalnih in povrdinskih lastnosti, ki spremene videz ce-
lotne tkanine. Natantno zasledovanje sprememb tkani-
ne z mikroskopskim opazovanjem povrdinske slike in
uporabo slikovne analize za Steviléno oceno nastalih
sprememb predstavlja zanesljivo metodo vrednotenja
fibriliranja liccelnih tkanin. Obdelava in kvantitativna
analiza slik omogodata vrednotenje slik in tudi videza
nckega objekta. Predstavljena metoda nudi moZnost
ugotavijanja sprememb liocelnih kakor tudi ostalih ce-
luloznih viaken z moénej§im nagnjenjem k fibriliranju.

Metoda temelji na natanénem merjenju por v tkanini
kot funkciji fibriliranja vlaken. Z obdelavo in kvantita-
tivno analizo mikroskopskih slik smo ugotovili spre-
membe povr§ine in oblike por pred in po fibriliranju.
V advisnosti od razliénih postopkov obdelave tkanine,
kot so fibriliranje surove tkanine, encimska obdelava
in zamreZenje, smo kot kriterij vrednotenja uporabili
obliko por, ki smo jo definirali s faktorjem kroZnosti,
ter velikost por v tkanini, ki smo jo podali z najvecjim
in najmanj$im premerom, obsegom in povidino por.

Fibriliranje vlaken povzrodi spremembo vseh para-
metrov por. Zmanjsanje velikosti por je priblizno pe-
tindvajsetkratno, medtem ko se oblika por ne spreme-
ni bistveno. Encimsko defibriliranje tkanine poveca
povpreéno povedino por za okrog 27 %, njihova kroz-
nost pa se poveda za 8 %. Obdelava z zamreZevalcem
ima na videz tkanine vedji vpliv kot encimska obdela-
va, saj ima tkanina, obdelana z zamreZevalcem, kar za
50 % ve¢jo povrdino por kot fibrilirana tkanina. Bistve-
no se povedajo njihova visina, $irina in obseg. Kroz-
nost por pa po obdelavi z zamreZevalcem ostane ena-
ka kot po fibriliranju.
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