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Tamd keksintd koskee parannuksia menetelmisséd kui-
dun fibrilloitumistaipumuksen vahentdmiseksi liuoskehra-
tyssd selluloosakuidussa.

On tunnettua, ettd selluloosakuitua voidaan tehd&
ekstrudoimalla selluloosan liuosta sopivassa liuottimessa
koaguloivaan hauteeseen. Erds esimerkki tdllaisesta mene-
telmdstd on kuvattu julkaisussa US-A-4 246 221, jonka si-
s81td sisdllytetdn tdhdn viitteeksi. Selluloosa liuote-
taan liuottimeen, kuten tertididrisen amiinin N-oksidiin,
esimerkiksi N-metyylimorfoliini-N-oksidiin., Sitten tulok-
sena oleva liuos ekstrudoidaan sopivan suuttimen l&pi ve-
sipohjaiseen hauteeseen tuottaen sarja s#dikeitd, jotka
pestddn vedessd liuottimen poistamiseksl ja sen jalkeen ne
Kuivataan. Tdst8 menetelmistd kdytetddn nimitystd "liuos-
kehrdys", ja sillé tuotetusta selluloosakuidusta kdytet&din
nimitystd "liuoskehrdtty selluloosakuitu". Liuoskehrétty
selluloosakuitu on erotettava muilla tunnetuilla menetel-
milld, jotka kdyttdvat liukoisen kemiallisen johdannaisen
muodostamista selluloosasta ja sen myShempdd hajottamista
selluloosan regeneroimiseksi, esimerkiksi viskoosimenetel-
m&lld, valmistetusta kuidusta. '

Kuidulla voi esiintyd taipumusta fibrilloitua, eri-
tyisestil silloin kun siihen kohdistuu mekaanista rasitusta
sen ollessa mdrkdnd. Fibrilloituminen tapahtuu kun kuidun
rakenne hajoaa pitkittdissuunnassa siten, ettd hienoja
fibrillejd irtoaa osittain Kkuidusta antaen Kkuidulle ja
sitd sisdltdvidlle kankaalle, esimerkiksi kudotulle tai
neulotulle kankaalle, hiusmaisen ulkon#®n. VArjétyllsa kan-
kaalla, joka sisdltdd fibrilloitunutta kuitua, on taipumus
olla "huurtunut" ulkon#k$, joka saattaa olla esteettisesti
ei-toivottava. Tdllaisen fibrilloitumisen uskotaan aiheu-
tuvan kuitujen mekaanisesta hankautumisesta Kkédsittelyn
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mérdsséd ja paisuneessa tilassa aikana. Mdrk#&kdsittelymene-
telmdt, kuten vdrjdysmenetelmdt altistavat vdistdm&dtts
kuidut mekaaniselle hankaukselle. Korkeammat la&mpdtilat ja
pidemmdt k&sittelyajat pyrkividt yleisesti tuottamaan suu-
rempia fibrilloitumisasteita. Liuoskehr#dtty sellulloosa-
kuitu ndyttédd olevan erityisen herkkd tdllaiselle hankauk-
selle ja seurauksena tdstd sen havaitaan usein olevan alt-
tiimpi fibrilloitumiselle kuin muuntyyppiset selluloosa-
kuidut. T&mé keksintd koskee liuoskehrdtyn selluloosakui-
dun késittelyd sen fibrilloitumistaipumuksen v8hentdmisek-
si tai estdmiseksi. On kuitenkin havaittu, ettd joillakin
tdllaisilla kédsittelyilld saattaa olla haitallisia vaiku-
tuksia kuidun mekaanisiin ominaisuuksiin, kuten sen sit-
keyteen ja venyvyyteen, esimerkiksi haurastamalla kuitua,
tai kuidun ja kankaan tydstettdvyyteen, erityisesti sen
varjattavyyteen. Vol olla vaikeaa nimetd ké&sittelymenetel-
mdd, joka tuottaa tyydyttévién vdhenemisen fibrilloitumis-
taipumuksessa samalla vdlttd@en t#llaiset haitalliset vai-
kutukset.

Alan tausta

Julkaisu EP-A-538 977 kuvaa menetelmdsd liuoskehré-
tyn selluloosakuidun, jolla on pienentynyt fibrilloitumis-
taipumus, tuottamiseksi, jossa menetelméssid kuitu kidsitel-
lddn kemiallisella reagnssilla, jossa on kahdesta kuuteen
selluloosan kanssa reaktiivigta funktionaalista ryhm&&.
S8iind v8itetddn, ettd kiésittelemdtdn kuitu ja késitelty
kuitu ovat edullisesti olennaiselta osin samanvdrisii ja
ettd selluloosan kanssa reaktiiviset funktionaaliset ryh-
mdt ovat niitd, joita yleisesti k#ytet#dn selluloosan kui-
tureaktiivisissa vdriaineissa, joita on kuvattu esimerkik-
si Kirk-Othmerin Encyclopaedia of Chemical Technology, 3.
painos, wvol. 8 (1979, Wiley-Interscience) artikkelissa
"Dyes, Reéctive", sivuilla 374 - 392. Edullisia esimerk-
kejd tédllaisista funktionaalisista ryhmist# sanotaan ole-
van reaktiiviset halogeeniatomit kiinnittyneins polyatsii-
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nirenkaaseen, esimerkiksi fluori-, kloori- tai bromiatomit
kiinnityneind pyridatsiini-, pyrimidiini- tai sym-triat-
siinirenkaaseen. Muina esimerkkein&d t&8llaisista funktio-
naalisista ryhmistd mainitaan vinyylisulfonit ja niiden
egimuodot. Suurin osa julkaisun EP-A-538 977 esimerkeissd
kdytetyistd kemiallisista reagensseista sisdltdd polyat-
siinirenkaaseen kiinnittyneitd halogeeniatomeja ainoina
selluloosan kanssa reaktiivisina funktionaalisina ryhmini,
mutta erds kaupallinen védriaine, jota k#ytetddn esimer-

‘keissd, sisdltdd funktionaalisina ryhmin& yhden klooriato-

min ja yhden vinyylisulfoniryhmdn kiinnittyneend triatsii-
nirenkaaseen.

Julkaisu FR-A-2 273 091 kuvaa menetelmdid sellaisen
polynoosisen viskoosikuidun tekemiseksi, jolla on alentu-
nut fibrilloitumistaipumus. Siind menetelméssd kuitu ké&si-
telldédn polynoosisen viskoosikuidun valmistukselle tun-
nusomaisessa prim#drigeelitilassa silloitusaineella, joka
sig8dl1t88 ainakin kaksi akryyliamidoryhm&s, sek#d alkalisel-
la katalyytillé. Té&md primddrinen polynoosigeeli on erit-
tdin paisunut geeli jonka veden imukyky on 190 - 200 %,
jollainen tavataan ainoastaan sellaisella polynoosisella
viskoosirayonilla, jota ei koskaan ole kuivattu. Veden
imukyky médritelldsn sind veden painom8ér&nd, jonka yksi
painoyksikkd kuivaa materiaalia piddttd8. Vertailun vuok-
51, koskaan kuivaamattomalla tavanomaisella viskoosirayon-
kuidulla tiedet#dsn yleisesti olevan veden imukyky alueella
120 - 150 %. Triakryloyyli-heksahydro-1,3,5-triatsiini ja
N,N'-metyleenibisakryyliamidi mainitaan julkaisussa FR-A-
2 273 091 edullisina esimerkkeind silloitusaineista.

Tdmdn keksinnén kuvaus

Té&md keksintd tuottaa erdénd ndkskulmana menetelmén
sellaisen liuoskehrdtyn selluloosakuidun valmistamiseksi,
jolla on alentunut fibrilloitumistaipumus, jossa menetel-
missd kuitu kédsitelldsn Kkemiallisella reagenssilla, joka
sisdltd8 kaksi tai useampia selluloosan kanssa reaktiivi-
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sia funktionaalisia ryhmid, ja se on tunnettu siitd, etta
kuitu on aiemmin kuivattu ja ettd reagenssi sis8lt83 sel-
luloosan kanssa reaktiivisina funktionaalisina ryhmind
ainakin kaksi ryhm#d, jotka on valittu luokasta, jonka
muodostavat elektrofiiliset hiili-hiili-kaksoissidokset ja
niiden esimuodot sekd elektrofiiliset kolmijdseniset hete-
rosykliset renkaat sekd niiden esimuodot.

Ylldttden on havaittu, ettd tdmidn keksinnén tunnus-
omaisten ominaisuuksien yhdistelm&n valinta tarjoaa fib-
rilloitumistaipumuksen v&hent&misessd etuja mihin tahansa
aiemmin kuvattuun menetelmé&n ndhden. N&m& ominaisuudet
ovat aiemmin kuivatun kuidun valinta ja elektrofiilisten
hiili-hiili-kaksoissidosten tai elektrofiilisten kolmija-
senisten heterosyklisten renkaiden valinta funktionaali-
siksi ryhmiksi.

Tdm& keksintd tuottaa toisena ndktkulmana menetel-
mé&n fibrilloitumistaipumukseltaan alentuneen liuoskehradtyn
selluloosakuidun valmistusmenetelmédn, jossa kuitu k#sitel-
l48n kemiallisella reagenssilla, joka sis&ltdd kaksi tail
useampia selluloosan kanssa reaktiivisia funktionaalisia
ryhmis, tunnettuna siits, ettd kuitu on aiemmin kuivattu
ja ettd reagenssi reagol selluloosan kanssa muodostaen
ainakinhE3EEi#9l§§g§;§;§§§~gnggfizzgg§&. N&md alifaatti-
set eetteriryhmét on johdettu selluloosan hydroksyyliryh-
misté.

Kemiallinen reagenssi sis8lté&4 edullisesti elektro-
fiilisid hiili-hiili-kaksoissidoksia selluloosan Kkanssa
reaktiivisina funktionaalisina ryhmin#. Elektrofiiliset
hiili~hiili-kaksoissidokset ovat aktivoituneet nukleofii-
lin additiota varten ja ne ovat polarisoituneet ainakin
vyhden elektroneja puoleensa vetdvdn ryhmén substituutiol-
la. Selluloosa sis#ltdd hydroksyyliryhmid, jotka reagoivat
kemiallisen reagenssin elektrofiilisten hiili-hiili-kak-
soissidosten kanssa Michaelin additiolla muodostaen eette-
riryhmia. Elektrofiiliset hiili-hiili-kaksoissidokset,
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jotka ovat substituoituja yhdelld elektroneja puoleensa
vetdvillsd ryhmdlls, ovat yleens#8 edullisia. Esimerkkejé
sopivista elektroneja puoleensa vetdvistd ryhmistd ovat
karbonyyliryhm&t, esimerkiksi amidi- tai esteriryhmat,
sekd8 sulfoniryhm&t. Edullisia esimerkkejd tédllaisista
funktionaalisista ryhmist3 ovat akryyliamido- ja akrylaat-
tiesteriryhmét. Elektrofiilisten hiili-hiili-kaksoissidos-
ten esimuotoja ovat beta-sulfaattietyylisulfoni- ja beta-
kloorietyylisulfoniryhmédt. Hiili-hiili-kaksoissidos on
edullisesti vinyyliryhmén kaksoissidos. Edullinen esimerk-
ki tdllaisesta funktionaalisesta ryhméstd on vinyylisulfo-
niryhmd. Lis#dsubstituutio kaksoissidoksessa alentaa ylei-
sestli sidoksen reaktiivisuutta additiossa nukleofiiliin.
Selluloosan hydroksyyliryhmdt reagoivat t&dllaisten rea-
genssien kanssa muodostaen ~XCH,CH,O-ryhmid, joissa X esit-
t44 elektroneja puoleensa vetdvid ryhmdd kuten -CO- tai
-50,- ja happiatomi on perdisin selluloosan hydroksyyliryh-
mésta.

Kemiallinen reagenssi voi vaihtoehtoisesti sis#dltaa
elektrofiilisid kolmijédsenisi8 heterosyklisid renkaita
selluloosan kanssa reaktiivisina funktionaalisina ryhminéa.
Ezimerkkejd tdllaisista renkaista ovat atsiridiinirenkaat,
joissa hiiliatomit ovat edullisesti substituoimatitomi ia
typpiafgmi on tertiddrinen typpiatomi. Selluloosan hydrok-
§§§Iif§555;w;;égoivat tdllaisten ré;genssien atsiridiini-
renkaiden kanssa avaten renkaan ja muodostaen -NHCH,CH,0-
ryhmén, jossa selluloosa on sitoutunut reagenssiin eette-
riryhm@lléd. Esimerkkejd atsiridiinirenkaiden esimuodoista
ovat 2-kloorietyyliamino-~, 2-sulfaattietyyliamino-,
2~kloorietyyliamido- ja 2~kloorietyyli-sulfonamidoryhmét.

Kemiallisen reagenssin sidokset ovat edullisesti
vastustuskykyisid kemiallista hydrolyysid vastaan olosuh-
teissa, joita normaalisti esiintyy tekstiilien tyUstossa
ja pesussa ja sen vuoksi sellaiset kemialliset reagenssit,
joissa funktionaaliset ryhmdt ovat vinyylisulfoniryhmia
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tai erityisesti akryyliamidoryhmid, voivat olla edullisia.
Reagenssin funktionaaliset ryhmd&t voivat olla samoja tai
erilaisia. Kemiallinen reagenssi voi lis#ksi sisdltd& yh-
den tai useampia funktionaalisia ryhmi& tai muita tyyppeja
kuin elektrofiilisi& hiili-hiili-kaksoissidoksia, esimer-
kiksi reaktiivisia halogeeniatomeja kiinnittyneind polyat-
siinirenkaaseen.

Tédmén keksinndn mukaisella kdsittelymenetelm&dlla on
se etu, ettd reagenssin ja selluloosan v#dlille syntyneet
sidokset vastustavat kemiallista hydrolyysid olosuhteissa,
joita normaalisti esiintyy tekstiilien tydstdssd ja pesus-
sa, erityisesti kemiallista hydrolyysid miedoilla em8ksil-~
ld. N&m& sidokset ovat alifaattisia eetteriryhmid. On ha-
vaittu, ettda kun 1iuosﬁehrattyja selluloosakuituja kési-
tellédén sen sijaan halogenoidun polyatsiinin tyyppisella
reagenssilla, joka on kuvattu julkaisussa EP-A-538 977,
katoaa n#in saatu fibrilloitumistaipumuksen v&heneminen
kun kdsiteltyd kuitua hangataan ja pestd&n. Tdllaiset rea-
genssit reagoivat selluloosan kanssa muodostaen useita
aromaattisia/alifaattisia eetteriryhmid, joiden uskotaan
olevan alttiita kemialliselle hydrolyysille kankaan tyds-

tdn ja pesun aikana.

On tunnettua, ettd kuitureaktiiviset viriaineet,
jotka sisdlt&vdt vinyylisulfoni- ja erityisesti akryloyy-
liamino~ (akryyliamido-) ryhmid, ovat vdhemmdn reaktiivi-
sia selluloosaa kohtaan kuin viriaineet, jotka ovat reak-
tiivisia happoklorideja (imidiklorideja), erityisesti di-
klooritriatsiini- ja diklooripyridimiinireaktiiviset vdri-
aineet. Sen vuoksi oli yll&ttidv&sd havaita, ettd tédllaiset
vdhemmédn reaktiiviset ryhm&t ovat tehokkaampia kédsittelys-
8 fibrilloitumistaipumuksen v&hentémiseksi.

Kemiallinen reagenssi sis#lti#d yleisesti selluloo-
saa kohtaan reaktiivisina funktionaalisina ryhmind kahdes~
ta kuuteen, edullisesti kolmesta kuuteen, usein kolmesta
neljdsn, tavallisesti kolme, elektrofiiligtd hiili-hiili-
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kaksoissidosta tai kolmij&senistd heterosyklistd rengasta
tai jommankumman ndistd esimuotoa. Kemiallinen reagenssi
sisdlt84 edullisesti wv#hintdin yhden renkaan, johon on
kiinnittyneen# ainakin kolme, erityisesti kolme selluloo-
sareaktiivista funktionaalista ryhm&i. Esimerkkejé t&llai-
sista renkaista ovat polyatsiinirenkaat, esimerkiksi diat-
giini- tai triatsiinirenkaat, jotka voivat olla hydrattu-
ja. Edullinen esimerkki reagenssista on triakryloyylihek-
sahydrotriatsiini (1,3,5-tripropenoyyliperhydro—l,3,5—tri-
atsiini, lyhennetd&n TAHT), jota on aiemmin ehdotettu vé-
riaineen kiinnitteeksi. Muita esimerkkej& reagenssista
ovat kahden TAHT-molekyylin reaktiotuote yhden molekyylin
sellaista bifunktionaalista reagenssia kanssa joka kykenee
reagoimaan TAHT:in kanssa, esimerkiksi alifaattista dio-
lia. Toinen esimerkki reagenssista on 2,4,6-tris(l-atsiri-
dinyyli)-1,3,5-triatsiini. Edelleen erds esimerkki rea-
genssista on N,N'-metyleenibisakryyliamidi.

Liuoskehrdtty kuitu, joka on kdsitelty t&mén kek-
sinnén mukaisella menetelmdlld on edullisesti wvdriltddn
olennaiselta osin samanlainen kuin kdsittelemd@tdn Kuitu.
Tam& voidaan saavuttaa kdyttdmdlld kemiallista reagenssia,
joka on olennaiselta osin v&riténp& eikd muuta merkitts-
vdsti Kuidun vdrisd késittlysss, esimerkiksi TAHT:ia. T&l-
lainen k&sitelty kuitu on sen jédlkeen sopivaa varjattavék-
si milld tahansa selluloosakuiduille, langoille tai kan-
kaille tunnetulla tavalla.

Kemiallinen reagenssi levitetd&n edullisesti Kui-
tuun vesiliuoksen muodossa. Kemiallinen reagenssi saattaa
gisdltas yhdeh taili useampia liukoisuutta lis#dvid ryhmid
sen vesiliukoisuuden parantamiseksi. Liukoisuutta paranta-
va ryhmd voi olla ioninen osa, esimerkiksi sulfonihappo-
ryhmd, tai ioniton osa, esimerkiksi oligomeerinen polyety-
leeniglykoli~ tai polypropyleeniglykoliketju. Ionittomilla
osilla on yleisesti v&hemm#&n vaikutusta selluloosakuidun
oleellisiin vérjéytyvyysominaisuuksiin kuin ionisilla
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osilla, ja tdstid syystd ne voivat olla edullisia. Liukoi-
suutta lisddvd ryhmd voidaan kiinnittad kemialliseen rea-
genssiin labiililla sidoksella, esimerkiksi sidoksella
joka on altis hydrolyysille sen j&lkeen kun kemiallinen
reagenssi on reagoinut selluloosakuidun kanssa.

Tunnetut menetelmdt liuoskehrdtyn selluloosakuidun
valmistamiseksi k8sittdvdt seuraavat vaiheet:

(i) selluloosa liuotetaan liuottimeen, erityisesti
tertiddrisen amiinin N-oksidiin, liuoksen muodostamiseksi,
liuottimen ollessa vesiliukoinen;

(ii) liuoksen ekstrudoiminen suuttimen l&pi kuidun
esimuodon muodostamiseksi;

(iii) kuidun esimuodon kuljettaminen ainakin yhden
vesihauteen l1l&pi liuottimen poistamiseksi ja kuidun muo-
dostamiseksi ja kuidun pesemiseksi;

(iv) kuidun kuivaaminen.

Mdrk& Kuitu vaiheen (iii) lopussa on kuitua, jota
ei koskaan ole kuivattu, ja sen veden imukyky on tyypilli-
sesti alueella 120 - 150 $%. Kuivatun kuidun vaiheen (iv)
lopussa veden imukyky on tyypillisesti noin 60 - 80 %.
Liuoskuivattu selluloosakuitu k#sitelldin té&mén keksinnén
mukaisesti sen jédlkeen kun se on kuivattu, toisin sanoen
vaiheen (iv) j&dlkeen.

Tdmdn keksinndn mukainen menetelmd voidaan suorit-
taa kdyttden tavanomaisia tekniikoita selluloosan v&rja&-
miseksi kuitureaktiivisesti, jolloin kemiallista reagens-
sia k#ytet8idn samalla tavalla tai samanlaisella tavalla
kuin reaktiivista vdriainetta. Menetelm& voidaan suorittaa
kéydelle tai tapulikuidulle, langalle tai kudotulle tai
neulotulle kankaalle. Se suoritetaan edullisesti kankaalle
ennen mahdollista vdrjiysmenetelmdd ja edelleen edullises-
ti hankauskdsittelyn aikana, vaikka se voidaan vaihtoeh-
toisesti suorittaa samanaikaisesti vdrjdysmenetelmén kans-
sa tai sen jédlkeen, tai sekd hankausmenetelm#ssi ettd var-
jdysmenetelmissd. Tavanomaisia selluloosan vérjéysaineita,
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esimerkiksi suoria tai reaktiivisia vériaineita, voidaan
kdyttdd téllaisissa védrjdysmenetelmissd. Témén Keksinndn
mukainen menetelm& voidaan suorittaa k#yttéen vériainehau-
detta, joka sisdltdi sekd tavanomaista reaktiivista vdri-
ainetta ettd kemiallista reagenssia. Missd tahansa ndista
védriaineista tai reagensseista olevat funktionaaliset ryh-
mét voivat olla samoja tai erilaisia kemiallisia ryhmid.

Selluloosakuidun fibrilloitumistaipumusta voidaan
vdhentdd kidyttien té&mé@n keksinnén mukaista menetelmdd
alentamatta merkittdvdsti kuidun vérjattdvyyttd. On ha-
vaittu mahdolliseksi stripata v8riaine tdm#n keksinndn
mukaisesti kédsitellystd kuidusta tai kankaasta ja seuraa-
vaksi vdrjdtd se uudelleen ilman liiallista fibrilloitu-
mista. Kuidulla tai kankaalla on edelleen alhainen fibril-
loitumistaipumus suhteellisen ankaran kemiallisen kdsitte-
lyn jalkeen, joka vaaditaan védriaineen strippaamiseksi
kuidusta tai kankaasta.

Té&mén keksinndn mukaisessa menetelméssd kdytetyssid
kemiallisessa reagenssissa olevat elektrofiiliset hiili-~
hiili-kaksoissidokset voivat reagoida selluloosan kanssa
kaikkein nopeimmin emdksisiss#d olosuhteissa. Témén vuoksi
saattaa olla edullista kdsitelld liuoskehrdtty kuitu mie-
dosti emdksiselld vesiliuoksella kemiallisesta reagenssis-
ta, esimerkiksil vesiliuoksella, joka on tehty em#éksiseksi
lisd8m&ll& natriumkarbonaattia (soodatuhkaa) tai natrium-
hydroksidia. Kun kemiallisena reagenssina kédytetdén
TAHT:ia, on liuoksen pH edullisesti alueella 10 - 13,
edullisemmin 10,5 - 11,5. Vaihtoehtoisesti kuitu voidaan
késitelld kdyttden kaksivaiheista tekniikkaa, jossa kuitu
kédsitellddn ensin miedolla vesipohjaisella emdkselld ja
toiseksi kemiallisen reagenssin liuoksella, vaikka t&md on
vleisesti vdhemm&n edullista. Td4llainen kuidun tai kankaan
alkukdsittely emdkselld tunnetaan viérjdysalalla esiteroi-
tuksena. Tdmdn kaksivaiheisen tekniikan toisessa vaiheessa



10

15

20

es Saes
..

LR X XY

e  wa

30

10

kdytetty kemiallisen reagenssin liuos voi sis8lt8a lisédt-
tyd emdstd tai sitten ei.

Kemiallisen reagenssin elektrofiiliset ryhmét saat-
tavat reagoida selluloosan kanssa huoneenldmpdtilassa,
mutta yleensd on edullista kdyttdd lammitystd reaktion
merkittédvin edistymisen aiheuttamiseksi. Reagenssi voidaan
esimerkiksi levitt&d kdyttden kuumaa liuosta, tai reagens-
silla kostutettava kuitu voi olla lédmmitetty&d tai hdyry-
tettyd, tali kostutettu kuitu voidaan ldmmitt#& sen kuivaa-
miseksi. Mik&dli kuitua tail kangasta hdyrytetdén, kdytetaan
silloin edullisesti matalapainehtyryd, esimerkiksi l&mpd-
tilassa 100 - 110 °C, ja hoyrytysaika voi olla esimerkiksi
5 - 20 minuuttia.

Kuitu voidaan huuhdella lievasti happamalla vesi-
liuocksella, esimerkiksi heikolla liuoksella etikkahaposta,
kemiallisen reagenssin reaktion selluloosan Kkanssa jdal-
keen, mahdollisesti lisdtyn emiéksen neutraloimiseksi.

Kuitu voidaan kdsitelld siten, ettd se reagoi 0,1 -
10 %:n, edullisesti 0,2 - 5 %:n, edullisemmin 0,5 - 3 %:n,
vield edullisemmin 1 -~ 2 paino-%:n kemiallista reagenssia
kanssa, perustuen kuidun painoon. Kemiallisen reagenssin
voidaan antaa reagoida selluloosakuidun kanssa siten, etta
alle 10 % ja edullisesti alle 5 % selluloosakuidun v&r-
jayskohdista on wvarattu, siten mahdollistaen kuidun my6-
hempi vdrjd&minen védrillisilld vdriaineilla, jotka voivat
olla reaktiivisia védriaineita tai sitten eividt ole.

Tdmdn keksinnén mukainen menetelmd on sovelletta-
vissa neulotun tai kudotun kankaan sis#lt&miin kuituihin.
Neulotun kankaan on yleisesti havaittu olevan alttiimpaa
kuiduttumiselle kuin kudotun kankaan. T&dm#&n keksinndn mu-
kaisesti késitelty kangas voidaan seuraavaksi +tyostas,
erityisesti vérjata, avoimena leveyteni tai menetelmilli,
jotka ovat taipuvaisia kohdistamaan kankaaseen voimakkaam-
paa hankausta, esimerkiksi k6yden muodossa, mukaan lukien
suihkuk8sittelyn. Neulottua kangasta ty®stetddn vain har-
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voin avoimena leveytend ja se kédsitellddn edullisesti koy-
den muodossa. Kudottu kangas tydstet@dn tavallisesti avoi-
mena leveytend mieluummin kuin kéyden muodossa, ei-toivot-
tavien jadlkien ja ryppyjen muodostumisen valttdmiseksi.

Tdmdn keksinndn etuna on se ettd kuitu tai kangas
voidaan k&sitelld tavanomaisen mérkdtydstdédvaiheen aikana
ja ettd sen vuoksi ei tarvita ylimairaistd tybstdaikaa tai
-vaihetta. Koneajan kustannus on merkittdvd tekij& kuidun
tai kankaan tydstdn kustannuksissa, ja se saattaa olla
suurempi tekijd kuin kdytettdvien kemikaalien KkKustannus.

Selluloosakuidut, erityisesti tédllaisesta kuidusta
tehtyjen kankaiden muodossa, voidaan kisitelld sellulaasi-
entsyymilld pintafibrillien poistamiseksi. Sellulaasient-
syymi voi olla vesiliuoksen muodossa, ja pitoisuus voi
olla alueella Q0,5 - 5 %, edullisesti 1 - 3 paino-%. Liuock-
sen pH voi olla alueella 4 - 6. Liuoksessa voi olla ioni-
tonta pesuainetta. Kangas voidaan kédsitelld lampdtilassa
joka on alueella 20 - 70 °C, edullisesti 40 - 65 °C, edul-
lisemmin 50 -~ 60 °C, ajan joka on alueella 15 minuutista 4
tuntiin. T&t& sellulaasikésittelyd voidaan kéyttdsd fibril-
lien poistamiseksi liuoskehrétyistd kuiduista, langoista
Jja kankaista jotka on kdsitelty kemiallisella reagenssilla
té@m8n keksinnbn mukaisella menetelm&lls.

T&td keksintdd on kuvattu seuraavilla esimerkeilla.
Kaikisgsa tapauksissa k#ytettiin liuvoskehréttyjd selluloo-
sakuituja, jotka ovat kaupallisesti saatavilla Courtaulds
Fibres Limitediltd tavaramerkilld 'Tencel'. Materiaaleista
arvioitiin fibrilloitumisaste kdyttden alla koemenetelménd
1 kuvattua menetelm#id ja fibrilloitumistaipumus kdytt&en
alla koemenetelmind 2 ~ 4 kuvattuja menetelmis.

Koemenetelmd 1 (fibrilloitumisen m3&ritys)

Fibrilloitumisen arvioimiseksi el ole olemassa
vleisesti hyvéksyttyd standardia, ja seuraavaa menetelmid
k8ytettiin fibrilloitumisindeksin (F.I.) mddrittidmiseksi.
M&adrattiin sarja Kuitundytteitd, joiden fibrilloitumismdd-
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rdt olivat nolla ja siitd yldspdin. Sitten kustakin nédyt-
teestd mitattiin standardipituus ja standardipituuden mat-
kalta laskettiin fibrillien lukumdédr# (hienot karvamaiset
ulokkeet jotka ulkonevat kuidun p#&&rungosta). Kunkin fib-
rillin pituus mitattiin, ja kullekin kuidulle md&ritettiin
sitd kuvaava luku, joka on fibrillien lukumdidrd kerrottuna
kaikkien fibrillien keskimiirdiselld pituudella. Kuidun,
jolla oli +té&mdn tulon suurin arvo, médriteltiin olevan
eniten fibrilloitunut kuitu ja sille annettiin tunnusomai-
nen fibrilloitumisindeksi 10. T&ysin fibrilloitumattomalle
kuidulle annettiin fibrilloitumisindeksi nolla, ja loput
kuidut jaettiin tasaisesti vdlille 0 - 10 perustuen mikro-
skooppisesti mitattuihin satunnaisiin lukuihin,

Sitten mitattuja kuituja kdytettiin standardiastei-
kon muodostamiseen. Mink& tahansa muun kuitundytteen fib-
rilloitumisindeksin md8rittadmiseksi wviittd tai kymment&
kuitua verrattiin visuaalisesti mikroskoopin alla standar-
diasteikon kuituihin, Sitten kunkin kuidun visuaalisesti
middritetyistd luvuista otettiin keskiarvo, joka o0li tes-
tattavan ndytteen fibrilloitumisindeksi. On otettava huo-
mioon, ettd visuaalinen mé&ritys ja keskiarvon laskeminen
on monta kertaa nopeampaa kuin mittaus ja on havaittu,
ettd taitavat kuitutekniikan tuntijat ovat johdonmukaisia
kuitujen arvosteluissaan.

Kankaiden fibrilloitumisindeksi m##ritettiin kui-
duista jotka on vedetty kankaan pinnasta. Kudotuilla kan-
kailla joiden F.I. on suurempi kuin noin 2,0 - 2,5, on
epdmiellyttdvd ulkondké.

Koemenetelmd 2 (hankaus, valkaisu, vdrjdys)

(i) Hankaus

1 g kuitua sijoitettiin pituudeltaan n. 25 cm:n
ruostumattomaan terdssylinteriin, jonka halkaisija oli
4 cm ja tilavuus noin 250 ml. Lis&ttiin 50 ml tavanomaista
hankausliuosta, joka sisdlsi 2 g/1 Detergyl FS955:4 (anio-
ninen pesuaine, jota on saatavilla ICI:1td) (Detergyl on
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tavaramerkki) sekd 2 g/1 natriumkarbonaattia, kierrekorkki
kiinnitettiin ja korkitettua sylinterid kieputettiin pyd-
rittamdllsd sitd 60 kierrosta minuutissa 95 °C:ssa. Sen
jdlkeen hangattu kuitu huuhdeltiin kuumalla ja kylm&lla
vedell4.

(ii) valkaisu

50 ml wvalkaisuliuosta, joka sisdlsi 15 ml/l
35-%:ista vetyperoksidia, 1 g/l natriumhydroksidia, 2 g/1
Prestogen PC:t4 (valkaisustabilisaattori, jota on saata-
villa BASF AG:1ltd) sekd 0,5 ml/l Irgalon PA:ta (sekvest-
réintiaine, jota on saatavilla Ciba-Geigy AG:1ltd) (Irgalon
on tavaramerkki) lis#ttiin kuituun ja kierrekorkki kiinni-
tettiin sylinteriin., Sitten sylinteriA kieputettiin kuten
edelld 90 minuutin ajan 95 °C:ssa. Sitten valkaistu Kuitu
pestiin kuumalla ja kylm#lld vedellA.

(iii) Vériaine

Lis#éttiin 50 ml vérj8ysliuosta joka sisdlsi 8 %
kuidun painosta Procison Navy HER 150:8 (reaktiivinen va-
riaine) (Procison on ICI:n tavaramerkki) sekd 55 g/1 Glau-
ber-suolaa, ja sylinteri korkitettiin ja sitd kieputettiin
kuten edelld 10 minuutin ajan 40 °C:ssa. L&mp6dtila koho-
tettiin B0 °C:seen ja lis#ttiin riittavédsti natriumkarbo-
naattia, jotta pitoisuudeksi saatiin 20 g/1l. Sitten sylin-
teri korkitettiin uudelleen ja sitd kieputettiin 60 minuu-
tin ajan. Kuitu huuhdeltiin wvedelld. Sitten 1lisdttiin
50 ml liuosta, joka sisdlsi 2 ml/l1l Sandopur SR:88 (pesuai-
ne jota on saatavilla Sandoz AG:1td) (Sandopur on tavara-
merkki) ja sylinteri korkitettiin. Sitten sylinterid kie-
putettiin kuten edelld 20 minuutin ajan 100 °C:ssa. Sitten
vdrjdtty kuitu huuhdeltiin ja kuivattiin. Sitten siita
mddritettiin fibrilloituminen k&yttden koemenetelmdd 1.

Koemenetelmd 3 (Pesu ja rumpukuivaus)

Kuidut altistettiin m#&rk&hankaaville olosuhteille
kdyttden tyypillistsd kotikdyttdistd pesu- ja rumpukuivaus-
syklid. (P/R-sykli). Kuidut pestiin Daz-liuoksessa (Koti-
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kdyttoodn tarkoitettu pesuaine, jota on saatavilla Procter
& Gamble Ltd.:1td) (Daz on tavaramerkki) 45 minuutin aika-
na 60 °C:ssa.

Koemenetelmd 4 (Sekoitin)

Mikali testattavaa ndytettd ei aiemmin ollut han-
gattu, hangattiin se kdyttéen koemenetelmdd 2(i).

0,5 g kuitua joka o0li leikattu 5 - 6 mm:n pituuteen
ja dispergoitu 500 ml:aan vettd ympédristdén lampbdtilassa,
sijoitettiin kotitaloussekoittimeen (nesteyttdjaan) ja
sekoitinta kdytettiin 2 minuutin ajan noin 1200 rpm:llé&.
Sitten kuitu kerdttiin ja kuivattiin ja siit4d m&&ritettiin
fibrilloitumisaste kdyttden koemenetelmdd 1. Koemenetelmd
4 tuottaa ankarammat fibrilloitumisolosuhteet kuin koeme-
netelmi 2.

Vertailuesimerkki 1

Liuoskehrédttyd selluloosakuitua, jota ei oltu kos-
kaan kuivattu (1,7 dtex lankaa, pituus 30 cm), melottiin
vesipohjaisessa alkalisessa liuoksessa (100 ml), joka si-
s4lsi N,N'-metyleenibisakryyliamidia (10 g/l1) ja natrium-
sulfaattia (100 g/l) erilaisissa olosuhteissa, huuhdeltiin
0,1 til-% etikkahapolla ja kuivattiin. F.I. mddritettiin
koemenetelm&dlld 4. Kunkin k&sittelyn yksityiskohdat ja
F.I.-tulokset on esitetty seuraavassa:

Emés Késittely F.I.
-~ Ei késittelyd 5,6 (4:n kegkiarvo)
Na,CO, (20 g/1) Mela 3 x 5 min 3,4
Na,CO, (20 g/1) HOyry 10 min ajan 4,8
Na,Co, (20 g/1) Hoyry 20 min ajan 2,9
NaOH (20 g/1) Hoyry 20 min ajan 4,4
Na,Co, (20 g/1) 70°C 8 min ajan 3,5

Hoyrytys suoritettiin 100 °C:ssa ja 98 %:n suhteel-
lisessa kosteudessa. Kuitu varjdytyi kun eméksend kaytet-
tiin NaOH:a. Kaikissa tapauksissa havaittiin vaatimaton

paraneminen F.I.-arvossa.
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Vertailuesimerkki 2

Liuoskehrdttyd selluloosakuitua, jota ei oltu kos-
kaan kuivattu (1,7 dtex lankaa, pituus 30 cm), melottiin
vesipohjaisessa alkalisessa liuoksessa (100 ml), joka si-
sdlsi TAHT:ia (20 g/l) erilaisissa olosuhteissa, huuhdel-
tiin 0,1 til-% etikkahapolla ja kuivattiin. F.I. mi&ritet-
tiin koemenetelm#lld 4. Kunkin k#ésittelyn yksityiskohdat

ja F.I.-tulokset on esitetty seuraavassa:

Emis Nazsoa Kiisittaly F.X.
- - Ei kigittelyd 5.0
Na,C04 {20 g/1) - Hiyry 20 min ajan 0,3
Na,Cog (20 g/1) - Kuiva 2 min 120° C:ssa, héyry 1 min 0,3
NaOH (20 g/1) - Lapa 40 “C:ssa 0.7
Na,C0q (10 g/1) 75 g/1 Hiyry 20 min ajan 0,2
Na,C04 (10 g/1) 75 g/l Kuiva 2 min 120 "C:sea, hdyry 1 min 0,6
Na,C0Oy (10 g/1) 50 ¢g/1 HEyry 20 min ajan 0,2
Na,CO3 (10 g/1) 50 g/1 Kuiva 2 min 120 "C:ssa, hdyry 1 min 1,2
Na,C03 (10 g/1) - Ei ldmmitetty 3.2
Na, €0, (10 g/1) - Héyry 20 min ajan 0,1
Na,CCy (10 g/1) - Kulva 2 min 120 “c:ssa, hdyry 1 min 0.3

Merkittdv8 parannus F.I.-arvossa havaittiin lahes
kaikissa tapauksissa., Niissd kédsittelyissd vaaditut lammi-
tysajat olisivat kuitenkin mahdottomia hyvéksyd jatkuva-
toimisessa tuotantolinjassa liuoskehrdtyn kuidun valmista-
miseksi.

Vertailuesimerkki 3

Kolme n&ytettd liuoskehrédtystd selluloosakuidusta
jota ei koskaan ollut kuivattu, kdsiteltiin TAHT:in liuok-
silla erilaisilla tavoilla kuten edelld kuvattiin, Sitten
ne hangattiin, valkaistiin ja vérjittiin koemenetelmén 2
mukaisesti, ja F.I.-arvo mitattiin kunkin vaiheen j&lkeen
koemenetelmdlls 4.

Néytettd 1 melottiin 1liuoksessa, joka sisélsi
TAHT:ia (20 g/1), Na,PO,:ta (10 g/1) ja Na,80,:a (25 g/1) ja
sitten sitd ladmmitettiin 70 °C:ssa 6 minuutin ajan.

Naytettd 2 melottiin 1liuoksessa, joka sisdlsi
TAHT:ia (30 g/l), ureaa (100 g/1) ja Na,CO,:a (10 g/l) ja
sitten sitd8 hdyrytettiin 100 °C:ssa 20 minuutin ajan.



10

15

20

30

16

Nidytettd 3 melottiin ensin liuoksessa, joka sisdlsi
Na,CO;:a (2 g/1) 70 °C:ssa, ja sen jdlkeen sitd melottiin
liuoksessa, joka sis#lsi TAHT:ia (20 g/1), Na,CO,:a (8 g/l)
ja Na,80,:a (25 g/1) 70 °C:ssa.

Saatiin seuraavat keskimdirédiset tulokset F.I.:1lle,
toistettujen kokeiden lukumiddrd on kussakin tapauksessa
esitetty suluissa:

Hankauksen Valkaisun Varjdyksen

jélkeen jélkeen jélkeen
Nédyte 1 0,1 (2) 0,5 (3) 0,2 (3)
Nayte 2 0,5 (3) 1,7 (3) 2,2 (3)
Néyte 3 2,4 (3) 2,4 (3) 2,6 (3)

Vaikka ndytteelld 1 saatiin hyvi& tuloksia, olisi
vaadittava ldmmitysaika mahdoton hyvéksyd jatkuvatoimises-
sa tuotantolinjassa liuoskehr&tyn kuidun valmistamiseksi.

Esimerkki 1

Kudottua kangasta liuoskehrétystd selluloosakuidus-
ta (123 g-2 standardikudosta 20 tex rengaskehrédtystd lan-
gasta 1,7 dtex kuidusta) melottiin vesipohjaisessa liuok-
sessa TAHT:sta (20 g/1), Na,CO,:sta (10 g/l) ja Na,80,:std
(25 g/1) ja lammitettiin 15 minuutin ajan 70 °C:ssa (Nédyte
1l). Vertailundyte késiteltiin samalla tavoin paitsi ettd
TAHT jdtettiin pois. Toista kangasndytettd melottiin vesi-
liuoksessa TAHT:ista (20 g/1) ja NaOH:sta (20 g/1) ja l&m-
mitettiin 30 minuutin ajan 40 °C:ssa (N&yte 2). Sitten
kangasndytteet vérj&ttiin seuraavissa olosuhteissa. Nédyte
upotettiin hauteeseen, joka sis#dlsi Procion Navy H4R:d&
(4 % kankaan painosta) (monokloori-triatsiinireaktiivinen
védriaine, jota on saatavilla ICI:1lta) (Procion on tavara-
merkki), Matexil PAL:ia (3 g/l) (mieto hapettava aine,
nitrobentseenisulfonihappo, saatavilla ICI:lta) (Matexil
on tavaramerkki) ja Depsolube ACA:ta (1 g/l1l) (alkalista-
biili voiteluaine jota ICI toimittaa kdytettédvaksi suihku-

~vérjéyksessd) (Depsolube on tavaramerkki) 25 °C:ssa.-L&m-

pbtila kohotettiin 80 °C:seen samalla kun riittdviasti
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NaCl:a liséttiin kolmessa annoksessa tuottaen 70 g/l. L&m-
pdtila pidettiin yll& 20 minuutin ajan, lis&ttiin 10 mi-
nuutin aikana riittévédsti Na,C0,:a tuottamaan 20 g/l ja
lampdtila pidettiin ylld vield 60 minuutin ajan. Sitten
kangas huuhdeltiin ja saippuoitiin saippuahiutaleiden
liuoksessa (2 g/1) 20 minuutin ajan kiehumispisteessa.
Vadrjatyt ja kuivatut kankaat pestiin ja rumpukuivattiin
viisi kertaa ja niist8 méaritettiin F.I., seuraavin tulok-
gin (keskiarvoja kahdesta kokeesta):

Vertailu 3,7
N&yte 1 0,8
Ndyte 2 1,8

Neulottu kangas liuoskehrédtystd selluloosakuidusta
(193 gm-2 putkineulos 20 tex roottorikehrédtystd langasta
1,7 dtex kuidusta) ké&siteltiin samalla tavalla ja F.I.
mddritettiin kahden ja nelj&n pesun ja rumpukuivauksen
jédlkeen seuraavin tuloksin:

2 syklia 4 gyklid
Vertailu 3,6 4,8
Nayte 1 0,0 0,1
Nayte 2 1,3 2,6

Esimerkki 2

Esimerkissa 1 kdytettyd kudottua kangasta liuoskeh-
rédtystd selluloosasta hangattiin avoimena leveytend liuok-
sella, joka sis8lsi Detergylid (2 g/1l), alkalia (2 g/l),
TAHT:ia (20 g/1) ja Na,80,:a (25 g/1) ja lammitettiin
95 °C:ssa 1 tunnin ajan. Hangatun ja kuivatun kuidun typ-
pipitoisuus mdsritettiin Kjeldahlin tekniikalla, ja tulok-
set ilmoitettiin TAHT-pitoisuutena kankaan painosta. N&dy-
tettda kankaasta joka oli k#sitelty samalla tavalla mutta
j&ttden TAHT pois, kéytettiin vertailuna. Sitten kangas-
ndytteet varjdttiin suvoralla v&rilld Solophenyl Red 3 BL
(saatavilla Ciba-Geigy AG:lta) (Solophenyl on tavaramerk-
ki) k&dyden muodossa vingsilld, seuraavasti. Kuitu upotet-
tiin hauteeseen joka sis#&lsi vdriaineen (4 % kankaan pai-
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nosta) 50 °Ci:ssa, lampdtila kohotettiin 100 °C:seen 30 mi-
nuutissa ja pidettiin siind 15 minuutin ajan, lisdttiin
riitt8véasti Na,S50,:a tuottamaan 20 g/1, ja ld&mp&tila pidet-
tiin yll& vield 45 minuutin ajan, mink& jdlkeen kangas
pestiin ja kuivattiin. Sitten kangasndytteet pestiin ja
rumpukuivattiin toistuvasti, ja F.I. mddritettiin kunkin
syklin j&lkeen, ja saatiin seuraavat tulokset:
Alkali TAHT % Pesu- ja rumpukuivaussyklejd
0 1 2 3 4 5

Vertailu - - 3,3 3,9 5,4 4,9 5,6 6,5
Nayte 1 Na,C0, 2,88 0,0 0,2 0,1 0,0 0,0 0,0
Nayte 2 Na,CO, 2,40 0,2 0,0 0,0 0,0 0,0 0,2
Niyte 3 NaOH 5,28 0,12 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0

Ndyte 3 védrjdytyi vaaleampaan sdvyyn kuin muut
ndytteet ja t&mdn ajateltiin johtuvan siitd, ettd té&ssd
ndytteessd on saattanut olla ylikuormitus TAHT:ia.

Esimerkki 3

Kudottu kangas esimerkissd 1 kdytetystd liuoskehra-
tysté8 selluloosa-tapulikuidusta hangattiin avoimena levey-
tend kdyttden liuosta Detergylistd (2 g/1) ja Na,CO;:sta
(2 g/1) 1 tunnin ajan 95 °C:ssa. Sitten kankaalle suori-
tettiin sarja késittelyj& vinssivarjéyskoneessa kdysimuo-
dossa. Ensimmdinen k#sittely oli liuoksella, joka sisdlsi
TAHT:ia (20 g/l), Na,C0,:a (2 g/l) ja Na,8O,:a (30 g/1)
20 °C:ssa 10 minuutin ajan. Sitten lis#dttiin riittévasti
Drimarene Orange K3R:88 (dikloorifluoripyrimidiini, reak-
tiivinen vdriaine, jota on saatavilla Sandoz AG:1td) (Dri-
marene on tavaramerkki), tuottamaan 4 $ kuidun painosta.
10 minuutin kuluttua hauteen 1lampdtila kohotettiin 50
°C:seen 30 minuutin aikana ja pidettiin 50 °C:ssa vield 20
minuutin ajan. SItten lisdttiin Na,CO;:a (18 g/l) ja kdsit-
telyd jatkettiin vield 60 minuutin ajan 50 °C:ssa. Sitten
kangas saippuoitiin ja kuivattiin. Vertailundyte kdsitel-
tiin samalla tavalla paitsi ettd TAHT j&tettiin pois. Sit-
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ten kangasndytteille suoritettiin toistuvia pesu- ja rum-
pukuivaussyklejé, ja saatiin seuraavat tulokset F.I.:1lle:
Pesu- ja rumpukuivaussykleji

0 1 2 3 4 5
vertailu 1,5 3,7 3,5 3,7 4,8 5,0
Nayte 3,1 1,2 0,5 0,4 0,6 0,4

Esimerkki 4

Kangasn#iytteitd liuvoskehritystd selluloosakuidusta,
jota kdytettiin esimerkissd 1, hangattiin kdyttden liuosta
TAHT:ista (20 g/l), Detergylistd (2 g¢g/l), Na,C0,:sta
(2 g/1) ja Na,80,:sta (20 g/l) 95 °C:ssa 1 tunnin ajan.
Vertailundytteitd hangattiin samalla tavalla paitsi etta
TAHT jédtettiin pois. Hankaus suoritettiin joko avoimessa
muodossa koysiratana tal kodysimuodossa vinssilld. Sitten
ndytteet varjédttiin kdysimuodossa vinssilld seuraavalla
tavalla. Kangas Kkésiteltiin bhauteessa, joka sisédlsi
Procion Green H4G:t& (monofunktionaalinen reaktiivinen
vidriaine, jota on saatavilla ICI:lta) (4 % kankaan painos-
ta), Depsolube ACA:a (1 g/l1l) (alkalistabiili voiteluaine,
jota ICI +toimittaa kéytettdvdksi suihkuvdrjéyksessé)
(Depsolube on tavaramerkki) ja Matexil PAL:ia (mieto ha-
pettava aine, nitrobentseenisulfonihappo, kaytetddn teks-
tiilien apuaineena esté&mésn védriaineen pelkistyminen)
(Matexil on ICI:n tavaramerkki) (3 g/l). Kangas ajettiin
l8pi hauteesta 10 nminuutin aikana 20 °C:ssa; lampédtila
kohotettiin sitten 80 °C:seen samalla kun NaCl:a (70 g/1)
lis#dttiin annoksittain; Na,C0O,:a (20 g/1) lis&dttiin 10 mi-
nuutin aikana; ja l&mpdtila pidettiin ylld& B0 °C:ssa 60
minuutin ajan. Sitten kangas huuhdottiin ja saippuoitiin
hauteessa, joka sis#8lsi Sandopur SR:383 (2 g/l) (pesuaine
joka on saatavigsa Sandoz AG:1ltd) (Sandopur on tavaramerk-
ki) 20 minuutin ajan 95 °C:ssa. Sitten kankaille suoritet-
tiin toistuvia pesu- ja. rumpukuivaussyklejéd ja saatiin
seuraavat tulokset F.I.:lle:
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Kangas Hankaus TAHT Pesu- ja kuivaussyklit

o] 1 2 3 4 5
Kudottu Rata ei 2,7 2,1 3,6 4,3 5,3 4,8
Kudottu Rata kylla 0,0 0,0 o0,0 0,0 0,0 0,0
Kudottu Vinssi ei 1,5 3,0 3,1 3,8 4,6 5,3
Kudottu Vinssi kylld 0,4 0,0 0,0 0,0 0,0 2,5
Neulottu Vinssi ei 1,4 3,9 4,2 4,9 4,2 5,1

Neulottu Vinssi kylla 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
(On ajateltu ettd tulos joka on saatu kudotulla kankaalla,
vinssihankauksella kdytt#@en TAHT:ia, 5 pesu- ja rumpukuil-
vaussyklin jdlkeen, oli sattumaa.)

Esimerkki 5

Yksinkertainen jersey-neulottu kangas liuoskehra-
tyist8 selluloosakuiduista ty6stettiin tdysin suihkuvéar-
jayskoneessa. T&mdntyyppinen kone tuottaa yleisistd kaik-
kein ankarimmat tydsttolosuhteet ja on sen vuoksi todennd-
kbisin aiheuttamaan voimakasta hankausta. Kangas hangat-
tiin ensin hauteessa, Jjoka sis#lsi TAHT:ia (20 g/1),
Na,s80,:a (25 g/l), Depsolube ACA:a (1 g/1), Na,CO,:a (2 g/1)
sekd Sandopur SR:88 (2 g/l) 50 °C:ssa 10 minuutin ajan.
Lampdtila kohotettiin 95 °C:seen ja pidettiin siind 60 mi-
nuutin ajan. Sitten kangas huuhdeltiin kuumalla vedellA.
Sitten se k#siteltiin hauteessa, joka sis#lsi Na,S0,:a
(70 g/1) ja Tebolan UF:a (3 g/l) (ioniton voiteluaine,
jota on saatavilla Dr. Th Bdhme KG:1lta Saksasta) (Tebolan
on tavaramerkki) 25 °C:ssa 15 minuutin ajan, mink& jdlkeen
lis8ttiin Procion Red HE-7B:t&4 (4 % kankaan painosta)
(bismonoklooritriatsiinivériaine, Jota on saatavilla
ICI:1ltd) 10 minuutin aikana. L#mpdtila kohotettiin
80 °C:geen ja pidettiin siind arvossa 20 minuutin ajan.
Na,CO;:a (2 g/1) lisdttiin 10 minuutin aikana ja kangasta
ajettiin koneen lidpi 1 tunnin ajan, mink3 j#dlkeen se huuh-
deltiin ja saippuoitiin. Kangas sisslsi 5,16 paino-%
TAHT:ia laskettuna sen typpipitoisuudesta (m#&ritettyna
Kjeldahlin menetelmilld). Suihkulle altistuneen kankaan
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puolen F.I. oli 0,2, ja t&md arvo pysyi muuttumattomana 35
pesu- ja rumpukuivaussyklin ajan. Suihkulle altistunut
kankaan puoli kdy l&pi ankarimman késittelyn ja vaatekap-
paleet tehd&dn normaalisti siten, ettd t&mé& puoli on si-
S&8n pdin.

Esimerkki 6

Kudottu kangas liuoskehratysté selluloosakuidusta
(115 gm-2 standardikudos 20 tex rengaskehrétystd langasta
1,7 dtex kuidusta) hangattiin liuoksella, joka sisdlsi
TAHT:ia (20 g/l1), Detergylisd (2 g/l), Na,COs;:a (2 g/l1) ja
Na,S0,:a (25 g/l) 1 tunnin ajan 95 °C:ssa. Vertailundyte
hangattiin samalla tavalla mutta j&ttden TAHT pois. Kan-
gasndytteet vdrjdttiin sitten Procion Brown H3R:11& (4 %
kankaan painosta) (monoklooritriatsiinivariaine, jota on
saatavilla ICI:1td) (Procion on tavaramerkki) seuraavalla
tavalla. Kangas k#siteltiin liuoksella, joka sisdlsi vari-
aineen, Matexil PAL:ia (3 g/1) ja Depsolube ACA:a (1 g/1)
25 °C:ssa. Sitten la&mpdtila kohotettiin 80 °C:seen samalla
lisdten NaCl:a kolmessa annoksessa, jotta pitoisuudeksi
saatiin 70 g/1. Lampbtila pidettiin 80 °C:ssa 20 minuutin
ajan, minkd jdlkeen lis#ttiin 10 minuutin aikana Na,C0,:a,
Jjotta saatiin kokonaispitoisuudeksi 22 g/1. Virjdystd jat-
kettiin vield 60 minuutin ajan, min8 aikana otettiin nayt-
teitd vdrihauteesta ja kankaasta analysointia varten. V&-
riaineen Kokonaismddrd kummassakin kahdesta kankaasta m&&-
ritettiin Q-arvon avulla. Kd&sitellyn kankaan vertaaminen

kontrollindytteeseen antoi Q = 100,2 % (standardi =
100 %).

Standardi Kisitelty
Aika Virid Viria Varii varii
(min.) hauteessa kuidussa hauteessa kuidussa
0 100 - 100 -
15 15,4 87,3 22,7 84,8
30 12,6 92,7 16,8 95,7
45 11,1 95,8 13,9 95,3

60 13,0 100 10,1 100
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Luvut sarakkeissa, joiden otsikot ovat '"vidrid hau-
teessa", on ilmoitettu prosenttiosuutena hauteessa aluksi
olleesta mdardstd. Luvut sarakkeissa, joiden otsikot ovat
"variid kuidussa", ovat prosenttiosuuksia Q-arvosta, joka
kehittyi satunnaisesti valitussa 60 minuutin ajassa.

Voidaan ndhdd, ettd kdsitelty kangas varjdytyi tyy-
dyttévdlla nopeudella.

Esimerkki 7

Kudottu kangas liuoskehrédtystd selluloosakuidusta
hangattiin 1liuoksella TAHT:ista (20 g/l), Detergylistd
(2 g/1), Na,CO,:sta (2 g/1l) ja Na,SO,:sta (25 g/1l) 1 tunnin
ajan 95 °C:ssa. Vertailundyte hangattiin samalla tavalla
mutta jdttden TAHT pois. Sitten kdsitelty ja vertailundyte
varjattiin joko suoralla tai reaktiivisella variaineella;
kdsiteltiin viriaineen strippaamiseksi kankaasta; virjét-
tiin uudelleen samalla vdrilld kuin aiemmin; ja altistet-
tiin joukolle pesu~ ja rumpukuivaussyklej& (P/R). Kussakin
vaiheessa mdéritettiin fibrilloitumisindeksi.

Seuraavia kahta menetelmdd k&ytettiin kankaiden
varjadmiseksi:

Suora vdrjdys, neutraalin hauteen menetelmi: Kangas
upotettiin liuokseen Sirius Super Violet F2BLL:std (4 %
kankaan painosta) (saatavilla Bayer AG:1td) (Sirius on
tavaramerkki) ja Na,SO,:std (18 g/l) huoneenlémpdtilassa;
ladmpodtila kohotettiin 97 °C:seen 45 minuutissa; l&mpttila
pidettiin téssd 1 tunnin ajan; huuhdottiin ja kuivattiin.

Reaktiivinen vériaine, standardimenetelm&é: Kangas
upotettiin liuokseen Procion Red MX-8B:std (4 % kankaan
painosta) (saatavilla ICI:1td) (Procion on tavaramerkki)
40 °C:ssa; l&mpdtila pidettiin ylld 10 minuutin ajan; li-
s&ttiin riittdvésti NaCl:a, jotta saatiin 60 g/l1; lampbti-
la pidettiin yl11ld 30 minuutin ajan; lis#ttiin riittédvasti
Na,C0,:a jotta saatiin 5 g/l; lamp&tila pidettiin ylld 30
minuutin ajan; huuhdeltiin; saippuoitiin k&yttden liuosta
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saippuahiutaleista (2 g/1) 15 minuutin ajan 100 °C:ssa;
kuivattiin.

Seuraavia kolmea menetelmdd kdytettiin vériaineen
strippaamiseksi kankaasta; Kkussakin tapauksessa kangas
huuhdeltiin ja kuivattiin strippauskésittelyn lopuksi:

Menetelmd A: Kangas kdsiteltiin liuoksella
Na,C0,:sta (6 g/1) Jja natriumvetysulfiitista (6 g/1) 1 tun-
nin ajan 100 °C:ssa.

Menetelmd B: Kangasta k&siteltiin natriumhypoklo-
riitin liuoksella (10 g/1) 20 minuutin ajan kylméssd, mita
seurasi riittdvdn médrdn natriumbisulfiitin tai -tiosul-
fiitin liuosta (2,5 g/1) lisdys jotta hypokloriittijdannsds
tuhoutui.

Menetelmd C: Menetelmd A jota seurasi Menetelmd B.

F.I.:1le saadut tulokset on esitetty seuraavissa
taulukoissa:

Suora virjdys:

Hangattu VHrjltty Menetelmd Stripattu Uudelleen 1 B/R 5 P/R
vArjitty

Vertailu 2.2 1,8 A 1,0 2,4 7.2 9,2
B © 2,8 3,8 6.0 8,8
c 1.6 3,2 6,2 8,8
Kisitelty 1.2 0.6 A 2.2 0,4 0.4 0,6
B 2.2 1.8 0,2 0.4
c 2,4 0,4 0,4 0,4

Reaktiivinen variaine:

Hangattu VHrjdtty Menetelm¥i Stripattu Uudelleen ) P/R 5 P/R
vdrjitty

Vertailu 2,2 2,0 A 2,0 1,6 2.8 7.6
8 1.0 2,6 3,0 7.0
¢ 0.4 0.8 2.8 8,2
K¥gitelty 1.2 0,4 A 0.4 0.8 0.4 0,2
B 0,2 1.6 0.6 0.2
c 0.8 0.4 0.2 0,2

Voidaan havaita ett#& uudelleen vdrjétyll& kankaalla
oli huomattavasti pienentynyt taipumus fibrilloitumiseen
verrattuna kontrollin#ytteeseen kummassakin tapauksessa.
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Esimerkki 8

Esimerkissd 1 k8ytettyda kudottua liuoskehrdttyéd
selluloosakangasta hangattiin erilaisissa pH-arvoissa
kayttden liuosta TAHT:ista (10 g/l), Detergyl FS$955:sté
(2 g/1), Na,80,:std (5 g/1) ja emdksestd 95 °C:ssa 1 tunnin
ajan. Vertailundytettd hangattiin kdyttden liuosta Deter-
gylistd (2 g/l1) ja Na,CO,:sta (2 g/1) 95 °C:ssa 1 tunnin
ajan. Liuoksen suhde kankaaseen oli 10:1. Sitten ndytteet
késiteltiin liuoksella Procion Red HE7B:std (4 % kankaan
painosta) (saatavilla ICI:1td), Matexil PAL:ista (3 g/l)
ja Depsolube ACA:sta (1 g/l) 25 °C:ssa; lampdtila koho-
tettiin 80 °C:seen 30 minuutin aikana samalla lis&ten
NaCl:a, jotta pitoisuudeksi saatiin 70 g/l; lampdtila pi-
dettiin tédssd8 20 minuutin ajan; 1lisattiin riittévésti
Na,CO,:a, jotta saatiin 20 g/l; l&mp6tila pidettiin téssi
60 minuutin ajan; sitten kangas huuhdottiin ja saippuoi-
tiin kdyttéen liuosta Sandopur SR:std (2 g/1l) 20 minuutin
aikana 95 °C:ssa. Liuoksen suhde kankaaseen oli 70:1, Kui-
vatulle kankaalle suoritettiin viisi pesu~ ja rumpukui-
vaussyklid. Naytteiden fibrilloitumisindeksi mddritettiin,
ja n8ytteiden TAHT-pitoisuus arvioitiin niiden typpipitoi-
suudesta joka mddritettiin Kjeldahlin analyysill&. Saatiin
seuraavat tulokset:

Emis pH TAHT % F.I.
- - - 7,2
NaHCO, (3 g/1) 8,3 0,14 6,2
NaHCO, (10 g/1) 8,45 0,17 6,3
NaHCO, (10 g/1) +

Na,Co, (1,02 g/1) 9,0 0,39 5,5
Na,CO, (0,5 g/1) 10,25 0,92 1,2
Na,Co, (2 g/1) 10,77 2,23 0,1
Na,CO, (10 g/1) 11,19 2,87 0,1
Na,PO, (1 g/1) 11,53 1,85 0,3
Na,PO, (10 g/1) 12,03 2,74 1,9

NaOH (3 g/l) 12,53 1,70 0,8
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Voidaan havaita ettd TAHT:in kiinnittymisen m3&rd
o0li suurempi ja fibrilloitumistaipumus oli pienempi kun
hankaushauteen pH o0li suurempi kuin 10, ja ettd parhaat
F.I.-tulokset saatiin pH:ssa, joka oli alueella 10,5 -~
11,5.

Esimerkki 9

Kudottua tai neulottua liuoskehrédttyd selluloosa-
kangasta, jota k&ytettiin esimerkiss8 1, ké&dsiteltiin vins-
sissa liuoksella, joka sisdlsi TAHT:ia (vaihtelevia ma&-
rid), Detergyli& (2 g/1), Na,CO;:a (10 g/l) Jja Na,80,:a
(5 g/1) 1 tunnin ajan 95 °C:ssa. Vertailundytettd hangat-
tiin k&yttden liuosta Detergylistd (2 g/l1) ja Na,CO,:sta
(2 g/1) 95 °C:ssa 1 tunnin ajan. Liuoksen suhde kankaaseen
oli 15:1. Sitten nédytteet vadrjdttiin Procion Red HE7B:114&
tavalla, joka kuvattiin esimerkissd 8, ja niille suoritet-
tiin yksi pesu- ja rumpukuivaussykli. Saatiin seuraavat
F.I.-tulokset:

TAHT g/1 Kudottu kangas Neulottu kangas
F.I. v8rjat- F.I. P/R:n F.I. virjat- F.I. P/R:n
tyndé jélkeen tynd jalkeen

- 2,2 3,4 3,0 3,0

1 1,4 2,0 1,8 2,2

2 1,0 1,2 1,4 1,8

5 1,0 1,0 0,2 0,6

Voidaan havaita ettd fibrilloitumistaipumus védheni
merkittévidsti myds matalimmilla TAHT:in pitoisuuksilla.

Esimerkki 10

Kudottua liuvoskehrdttyd selluloosakangasta, jota
kdytettiin esimerkissd 1, hangattiin liuoksella TAHT:ista
(20 g/1) Detergylistd (2 g/l), Na,CO,:a (2 g/l) ja Na,S0,:a
(25 g/1) 1 tunnin ajan 95 °C:ssa. Vertailun#ytettd hangat-
tiin samalla tavalla paitsi ettd TAHT jétettiin pois. Sit-
ten kangasndytteet valkaistiin upottamalla liuokseen vety-
peroksidista (15 ml 35-%:ista liuosta litrassa), Prestogen
PC:std (1 g/1) (valkaisustabilisaattori, jota on saatavil-
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la BASF AG:1tda) (Prestogen on tavaramerkki), Trilon C:i:sta
(0,5 g/1) (Trilon on BASF AG:n tavaramerkki) ja NaOH:sta
(1 g/1) 50 °C:ssa, mink& jdlkeen lémpttila kohotettiin
85 °C:seen ja pidettiin siind 60 minuutin ajan, mink& j&l-
keen ndytteet huuhdeltiin. Sitten n#ytteet varjédttiin
Procion Brown H3R:11& tavalla, joka kuvattiin esimerkisséa
6. Seuraavat tulokset saatiin F.I.:lle erilaisten mi#rien
pesu- ja rumpukuivaussyklejd jidlkeen:
P/R-sykleji
0 1 2 3 4 5

Vertailu 4,5 4,5 4,7 5,1 6,5 4,9
Kisitelty 0,5 0,0 0,0 0,3 0,4 0,0

Voidaan havaita, ettd valkaisukidsittely ei poista-
nut TAHT-kdsittelylld saatua vdhenemistd fibrilloitumis-
taipumuksessa.

Esimerkki 11

Esimerkissd 1 kdytetty& kudottua liuwoskehrdtyn sel-
luloosan kangasta pantiin vdrjayskoneeseen, joka sisdlsi
hauteen, joka oli 50 °C:sta vesipohjaista liuosta, joka
sis8lsi anionista tal ionitonta voiteluainetta. Kangas
kuljetettiin hauteen l&pi sen kostuttamiseksi ja sitten
hauteeseen lisdttiin TAHT:ia (4 g/l1) mitd seurasi Na,CO,
(10 g/1) sek& Na,S0O,:a (5 g/1) tuottaen pH:ksi 10,5 - 11,5.
Hauteen l&mpétila kohotettiin 95 °C:seen samalla Kkun
kangas jatkoi kulkuaan hauteen 1l8pi, ja t&md lEmpodtila
pidettiin y118 1 tunnin ajan. Ndiden kdsittelyolosuhteiden
on havaittu tuottavan hyvén fiksaation ja vastustuskyvyn
fibrilloitumista vastaan. Tavoitteena ollut TAHT:in fik-
saatiotaso o0li yli 1 %, edullisesti 1,2 - 1,5 % kankaan
painosta. Sitten kangas saippuoitiin ja kuivattiin tuot-~
taen kangas, jolla oli alhainen fibrilloitumistaipumus.
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1. Menetelmd sellaisen liuoskehrdtyn selluloosakui-
dun valmistamiseksi, jolla on alhainen fibrilloitumistai-
pumus, jossa menetelmédssd liuoskehréttyd selluloosakuitua
kdsitelldsn kemiallisella reagenssilla, joka sisdltaad kak-
si tai useampia selluloosan kanssa reaktiivisia funktio-
naalisia ryhmi&, tunnet tu siitd, ettd kuitu, jo-
hon ké&sittely kohdistetaan, on aikaisemmin kuivattu ja
ettd kemiallinen reagenssi sisdltdd selluloosan kanssa
reaktiivisina funktionaalisina ryhmind ainakin kaksi ryh-
méd, jotka on valittu luokasta, johon kuuluvat elektrofiii-
liget hiili-hiili-kaksoissidockset ja niiden esimuodot seka
elektrofiiliset kolmijdseniset heterosykliset renkaat ja
niiden esimuodot.

2. Menetelmd sellaisen liuoskehratyn selluloosakui-
dun valmigtamiseksi, jolla on alhainen fibrilloitumistai-
pumug, jossa menetelmissd liuoskehrdttyd selluloosgakuitua
kégitell&an kemiallisella reagenssilla, joka sisdlté&d kak-
si tail useampia selluloosan kanssa reaktiivisia funktio-
naalisia ryhmi&, tunnet tu siitd, ettd kuitu, Jjo-
hon ké&sittely kohdistetaan, on aikaisemmin kuivattu IJja
etta kemiallinen reagenssi reagoi selluloosan kanssa muo-
dostaen ainakin kaksi alifaattista eetteriryhmia.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelm&,
tunnettu siitd, etta kemiallinen reagenssi sisal-
ta4 ainakin yhden akryyliamido- tai akryyliesteriryhman
gelluloosan kansgsa reaktiivisené funktionaalisena ryhmana.

4. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelm&,
tunnettu siits, ettd kemiallinen reagensei sisdl-
td4 ainakin yhden vinyylisulfoniryhmén selluloosan kanssa
reaktiivisena funktionaalisena ryhmdna. o

5. Mink4 tahansa edelt#vistd patenttivaatimuksista

mukainen menetelmi, t unnet t u s&iitd, ettid kemial-



ase (2]

10

15

20

25

30

35

28

linen reagenssi sis&ltad kahdesta kuuteen selluloosan
kanssa reaktiivista funktionaalista ryhmid.

6. Mink& tahansa edeltavistd patenttivaatimuksista
mukainen menetelmd, t unnet tu giitd, ettd kemial-
linen reagenssi sisdltdd ainakin yhden renkaan, johon on
kiinnittynyt ainakin kolme selluloosan kanssa reaktiivista
funktionaalista ryhmaa.

7. Patenttivaatimuksen 6 mukainen menetelmd, t u n-
nettu siitd, etta kemiallinen reagenssi on triakry-
loyyliheksahydrotriatsiini.

8. Mink& tahansa edeltdvistd patenttivaatimuksista
mukainen menetelmd, t unnet tu siitd, ettd kuitu
k&sitelldén kemiallisen reagenssin vesiliuoksella.

9. Patenttivaatimuksen 8 mukainen menetelm&, t u n-
nettu siitd, ettd vesiliuos on miedosti emdksinen.

10. Minka tahansa edeltdvistd patenttivaatimuksista
mukainen menetelmd, Tt unnet tu giitéd, ettd kuitu
kdsitelldsn siten, ettd kuidun kangsa reagoi 0,2 - S pai-
no-% kemiallista reagenssia, perustuen kuidun painocon.

11. Patenttivaatimuksen 10 mukainen menetelmd,
tunnettu siitd, ettd kuitu késitellddn siten, ettd
kuidun kanssa reagoi 0,5 - 3 paino-% kemiallista xea-
genssia, perustuen kuidun painoon.

12. Minka tahansa edeltédvistd patenttivaatimuksista
mukainen menetelmd, t unnet tu siitd, ettd kuitu,
jolle ké&sittely suoritetaan, on lédsnid kudottuna kankaana.

13. Mink& tahansa patenttivaatimuksista 1 - 11 mu-
kainen menetelmi, tunnettou giita, ettd kuitu,
jolle kasittely suoritetaan, on lasné neulottuna kankaana.

14. Patenttivaatimuksen 13 mukainen menetelmd,
tunnettu siitd, ettd neulottu kéngas kdsitelldén
kemiallisella reagenSSilla kédyden mucdossa.

15. Minkd tahansa edeltivisti patenttivaatimuksista
mukainen meneteimé, tunnecttu siité; ettd kasitel:
ty kuitu seuraavaksi vidrjataén.
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16. Mink& tahansa edeltévistd patenttivaatimuksista

mukainen menetelmd, t unne t t u siitd, ettd kemial-

linen reagenssi on olennaiselta osgin variténtd.

17. Minka tahansa edelt&visté patenttivaatimuksista

mukainen menetelmd, t unnet tu siitd, ettd kuidulla

on olennaisesti sama vari ennen ja j&lkeen kdsittelyn ke-
miallisella reagenssilla.

18. Mink& tahansa edeltdvisté patenttivaatimuksista

mukainen menetelmd, t unnet t u siit4, ettd kuitu on

valmistettu ekstrudoimalla sellulcoosgan liuosta tertifldri-

gsen amiinin N-oksidissa vesihauteeseen, mit& seuraa pesu
ja kuivaus.
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