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Anotace:

Zpisob vyroby podlouhlého celulézového ¢&Elenu
zvlakifiovanim roztoku celulézy v rozpoustédle, pfi
némsz se (i) celuléza rozpusti v rozpoustédle, které je
misitelné s vodou, za vzniku zvidkdiovactho roztoku,
(1) zvldkfiovaci roztok se vytla¢f alespon jednim otvo-
rem do vodné zvlakiovaci 14zné, za vzniku podlouhlé-
ho ¢lenu, (iii) podlouhly ¢len se vede alespofi jednou
vodnou lazni, za ti¢elem odstranéni rozpoustédla a
{iv) podlouhly &¢len se usud{, za vzniku suchého pod-
louhlého ¢lenu, jehoZ podstata spodiva v tom, Ze se
hodnota pH ka2dé alespoi jedné praci lazné, udrzuje
na hodnoté 8,5 nebo nizsi pridavkem kyseliny k
alespoti jedné z pracich lazni.
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Zpisob vyroby podlouhlého celulézového ¢lenu zvlakiiovanim roztoku celulézy v rozpous-
tédle

Oblast techniky

Vynalez se tyka zpisobu vyroby podlouhlého clenu, z celulézy, zvldkiovanim roztoku
v rozpoustédle. Zejména, i kdyz nikoliv vyluéné, se vynalez tyka zplsobu vyroby celul6zovych
vlaken.

Dosavadni stav techniky

Zpisoby vyroby podlouhlych celulézovych vyrobki, jako jsou vidkna a filmy, jsou dobfe znamé.

Celulézova vlakna se vyrabéji z polymernich molekul, které se skladaji z velkého poltu
vzajemné spojenych anhydroglukosovych jednotek. Nékterd celulézova vlakna jsou piirodni,
jako napfiklad bavlna, jina. naptiklad umélé hedvabi, se vyrabéji regeneraci z vlaken rostlinného
puvodu, jako naptiklad ze dfeva.

Viskdzové hedvabi je regenerované celulézové vlakno, které se vyrabi tak, Ze se na celulozu
plsobi hydroxidem sodnym a potom se provede xantogenace na sodnou siil xanthatu celulozy,
ktera piedstavuje intermediarni chemickou slou¢eninu. Tato sloucenina se rozpusti v hydroxidu
sodném a tim vznikne tzv. viskoza. Viskoza se sklada z chemické slouceniny celuldzy. tj. sodné
solt xanthatu celul6zy, rozpusténé v roztoku hydroxidu sodného. Po filtraci se viskéza vytlaCuje
¢i zvlaknuje do kyselé lazné, pficemz vznikad vldkno. V kyselé lazni se sodna sl xanthatu
celulézy rozklada a regeneruje se celuldza.

Nedavno byly vyvinuty postupy, pfi nichz se celuléza mize pfimo rozpoustét v rozpoustédle,
aniz by bylo nutno ji pfevadét na intermediarni chemickou slouceninu. Roztok celulézy
v nékterych rozpoustédlech, naptiklad terciarnich amin-N-oxidech (které jsou v tomto popisu
dale oznacovany terminem aminoxidy), je mozno pfimo zvlakifiovat do zvlaknovaci lazné,
pii¢emz vznika podlouhly ¢len, jako napfiklad vlakno, tim, Zze se rozpoustédlo rozpusti ve vodé
obsaZené ve zvlaknovaci lazni a dojde k rekrystalizaci ¢i vysrazeni celulézy. Tento typ postupu
je v tomto popisu oznadovan terminem "zvlakiiovani roztoku v rozpoustédle”.

Jako konkrétni dokumenty je mozno uvést FR 2407280, FR 2450293 a GB 2001320.

Ve FR 2407280 je popsan zpisob vyroby celulézovych vlaken zvlakiiovanych z roztoku
v rozpoustédle, pfi némz se roztok celuldzy ve vodném terciarnim aminoxidovém rozpoustédle
vytladuje zvlakitovaci tryskou pies vzduchovou mezeru do vodné koagulacni lazné. Pi prichodu
vzduchovou mezerou se vlakna potahuji kapalinou (naptiklad vodou nebo uritymi organickymi
slou¢eninami), ktera potlacuje rozpoustéci vlastnosti aminoxidu na celuldzu, a tim se snizuje
sklon vldken ke vzijemnému slepovani. Vldkna vystupujici z koagulaCni lazné se feZou na
sttizovou délku, perou a susi. Nejsou zde uvedeny Zzadné podrobnosti vztahujici se k pracimu
stupni.

Ve FR 2450293 je popsan zpisob vyroby tvafenych celulézovych vyrobki, jako jsou vlakna
a filmy, zvlakiiovanim z roztoku v rozpoustédle. Pfi tomto zpisobu se roztok celulézy ve vodném
terciarnim aminoxidovém rozpoustédle vytlacuje tryskou pies vzduchovou mezeru do pfednostné
vodné koaguladni lazng, pficemz vznika tvateny vyrobek. Podle pikladii uvedenych v tomto
dokumentu se takto vyrobena vldkna potom mohou fezat za stfizovou délku, prat, bélit vodnym
roztokem chlornanu sodného, neutralizovat zfedénym vodnym roztokem kyseliny octové a susit.
Nejsou zde uvedeny 2zadné podrobnosti vztahujici se ke stupni prani. Jak je podrobnéji
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vysvétleno dile, pH konvenénich bélicich roztoki se bazi chrornanu sodného je obvykle v
rozmezi od 10 do 11.

V GB 2001320 je popsan zplisob vyroby roztoku celulézy ve vodném terciarnim aminoxidovém
rozpoustédle. Takovy roztok je mozno vytladovat zvlakiovaci tryskou za vzniku vlaken. Vlakna
je mozno prat na civce a susit v pradeni nebo je mozno je fezat na stiizovou délku a ¢istit, aby se
odstranil viechen aminoxid. Zadné dalsi podrobnosti vztahujici se k pracimu stupni zde nejsou
uvedeny.

Po zvlakiiovacim stupni postupu zvlakiiovani roztoku v rozpoustédle se vldkno vede sérii
vodnich lazni, aby se odstranil zbytek aminoxidu, ktery je v celuléze jesté ptitomen, bélici 1azni
a pracimi laznémi. Pfitom se ziska celulézové vldkno, z n€hoz byl prakticky dplné odstranén
aminoxid. Po priichodu pracimi 1aznémi se viakno ususi v konven¢ni suarné a tak se ziska kabel,
ktery se dale zpracovava.

Piima vyroba celuldézovych podlouhlych ¢lent, jako jsou vldkna, zvlakiovanim roztoku v roz-
poustédie, misto zvlakiiovanim viskozy ma urcité obchodni vyhody pted viskézovym postupem
v tom, Ze vyzaduje pouziti podstatné mensiho mnozstvi chemikalii a potfebné vyrobni zafizeni je
jednodussi. Zjistilo se v3ak, ze celulozova vlakna, ktera jsou vyrobena takovym ptimym zvlakfio-
vanim roztoku v rozpoustédle, maji jiné vlastnosti neZ regenerovana celuldézova vlakna vyrobena
viskézovym vyrobnim postupem. Zjistilo se zejména, Ze u celulézovych vlaken vyrobenych
zvlakiovanim roztoku v rozpoustédle dochazi pii odéru za vlhka k fibrilaci.

Pii fibrilaci dochazi k ¢asteénému rozlomeni vldkna v podélném sméru, pii némz vznikaji
na vlaknu kratké chloupkv. Tyto chloupky maji sklon tvofit zdkrut a vzniklé vlakno ma
pti kontrole pod mikroskopem "chlupaty" vzhled. Chloupky ¢i fibrily na povrchu vlakna
zplsobuji dva hlavni problémy. Prvnim problémem je vzhled latky a druhym tendence latky
vytvafet na povrchu zmolky.

Barvit je mozno bud’ volna vlakna nebo latky utkané z neobarveného materialu. Latky se barvi
jednim ze dvou nasledujicich zpisobd. Latka se mize barvit bud’ v plné Sifi (nasiroko), coz
znamena. e se material barvi kontinualn&, nebo v provazci, coz znamend, ze se latka barvi
po davkach vycerpavanim barviva z 1azné.

Oba tyto postupy maji své vlastni vyhody i nevyhody. Mnoho latek se barvi barvenim v provazci,
coz umoziiuje barveni malych mnozstvi latky a navic pii tomto zplisobu barveni vznika méné
odpadil a zkracuji se prostoje. Pfi tomto zpisobu se v podstaté postupuje tak, Ze se latka stlaci
do provazce, ktery se potom barvi v kypé. Zjistilo se, Ze je-li latka utkdna nebo upletena
z celulézovych vldken vyrobenych z roztoku celuldzy, ktery byl vyroben pfimym rozpuSténim
celuldzy v rozpoustédle, dochazi u ni pfi barveni v provazci k fibrilaci. Po vybarveni ma latka,
v disledku ptitomnosti fibril, na povrchu bily vzhled pfipominajici namrazu, coz je v mnoha
pripadech nepfijatelné, zejména tehdy, kdyZz se latka barvi na tmavy odstin, jako je namoinicka
modf nebo &erni, ponévadz svétla, bila "namraza" fibril je na tmavém pozadi velmi patrna.
Pozdéjsi prani latky po pouziti mize fibrila¢ni efekt jesté zhor3it, takze odév vyrobeny z takové
latky je z vizualniho hlediska nepfijatelny, prestoze z fyzického hlediska je upIné pouzitelny.

Tkané latky je sice mozné barvit nasiroko, barveni pletenin timto zpisobem vSak Casto neni
praktické, ponévadz v pribéhu barveni je nutno nechat latku relaxovat. Barveni nadiroko ma
tendenci poskytovat tuzii a hrubsi latky nez barveni v provazci.

Jak jiz bylo uvedeno vyse, material, u néhoz doslo v priibéhu barviciho postupu k fibrilaci, ma
sklon k dal3i fibrilaci pi prani a po opakovaném prani se fibrily sbali do zmolkii. JelikoZ jsou
celulézova vlakna vyrobena z rozpoustédlovych systémi sama o sobé pevna, Zmolky zdstavaji
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na vldknech a z tkaniny neopadavaji. Opét se to projevi snizenim atraktivnosti latek a odéva
zhotovenych z takovych fibrilovanych vlaken.

Existuje tedy potfeba vyvinout zpisob, kterym by bylo mozno snizit sklon k fibrilaci u celulo-

zovych vlaken zvlaknénych z roztokii v rozpoustédlech, které byly vyrobeny pfimym rozpus-
ténim celulozy v téchto rozpoustédlech.

Podstata vynalezu

S piekvapenim se nyni zjistilo, Ze pfisnou regulaci hodnoty pH praci lazné nebo pracich lazni,
kterych se pouziva pii vyrobé podlouhlych Eleni z celuldzy pfimym zvldkiovanim celulézovych
roztokd, je mozno podstatné ovlivnit vlastnosti vyrobenych podlouhlych clend, zejména
tendenci takovych vlaken k fibrilaci pfi mnohem pozdéjsich stupnich.

Ptedmétem vynalezu je zpisob vyroby podlouhlého celulézového ¢lenu zvlakiovanim roztoku
celulézy v rozpoustédle, pfi némz se

(i)  celul6za rozpusti v rozpoustédle, které je misitelné s vodou, za vzniku zvlakiiovaciho roz-
toku,

(it)  zvlaknovaci roztok se vytladi alespoii jednim otvorem do vodné zvlakiiovaci lazné,
za vzniku podlouhlého ¢lenu,

(iii) podlouhly &len se vede alespoti jednou vodnou lazni, za i¢elem odstranéni rozpousteédla a
(iv) podlouhly ¢len se ususi, za vzniku suchého podlouhlého ¢lenu,

jehoz podstata spo¢iva v tom, Zze se hodnota pH kazdé alespofi jedné praci lazné, udrzuje
na hodnoté 8,5 nebo nizsi pridavkem kyseliny k alespori jedné z pracich lazni.

Podlouhlym €lenem mize byt vlakno, film nebo trubka.

Podlouhly ¢len se mize zpracovavat vodou pfi hodnoté pH 7 nebo nizsi a pred jeho usuSenim je
nutno se vyhnout jeho expozici vodnym roztokiim, jejichz hodnota pH je vy33i nez 8,5.

Jako rozpoustédla pro celulézu se prednostné pouziva aminoxidu, ktery je kompatibilni s vodou.
Jako typické aminoxidy, které rozpoustéji celulézu a jsou rozpustné ve vodé€, je mozno uvést
N,N-dimethylcyklohexylamin-N-oxid, N,N-dimethylethanolamin-N-oxid, N-methylmorfolin-N-
oxid a N,N-dimethylbenzylamin-N-oxid. Zvlakfiovaci roztok mize dale obsahovat vodu.

Zvlakiovaci roztok se prednostné vede do vodné zvlakiiovaci lazné, z niz se rozpoustédlo
regeneruje pro nasledujici recirkulaci. Vznikly podlouhly &len se potom vede nékolika vodnymi
pracimi laznémi. Hodnota pH vodné 14zné nebo lazni, zejména praci lazn€ nebo lazni, se udrzuje
vy38i nez 3, prednostné vy33i nez 4, vyssi nez 4,5 nebo vyssi nez 5, ale niz$i nez 6,5. V daldim
pfednostnim provedeni se hodnota pH udrzuje na hodnoté nizsi nez 6, jesté vyhodnéji na hodnoté
nizsi nez 5,5 nebo v rozmezi od 5 do 6.

Po ususeni se vlakna mohou poptipadé bélit v bélici 1azni, aby se ziskalo vybélené vlakno.

Vhodnou kyselinou pro udrzovani hodnoty pH lazné nebo lazni pod 7 je kyselina mraventi,
kyselina octové, kyselina chlorovodikova nebo kyselina sirova.

Jednotlivad provedeni tohoto vynalezu jsou podrobnéji popsana déile za pouziti pfilozeného
vykresu.
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Prehled obrazki na vykrese

Na obr. 1 je schematicky znazornéna v fezu &ast vyrobni linky pro vyrobu celulézovych viaken.
Na obr. 2 je uveden graf zavislosti fibrila¢niho €isla (F) na pH.

Celuléza ve formé dievni buniginy se muiZe rozpustit v aminoxidu jakymkoliv vhodnym
zpiisobem, ktery je naptiklad popsan v US patentu ¢. 4 144 080 nebo v GB patentové publikaci
2 007 147. Obé tyto a viechny nésledujici citace jsou zde uvedeny nahradou za pfeneseni jejich
celkového obsahu do popisu tohoto vynalezu. Vysledny roztok obvykle obsahuje 23.8 %
hmotnostniho celuldézy v aminoxidu a obvykle s k nému ptidava 10,5 % hmotnostniho vody, aby
vznikl vhodny roztok pro zvlakinovani.

Zvlakiovaci roztok se miize zvlakiovat, tj. vytlacovat, jakymkoliv zndmym zpisobem, jako je
zvlakriovani do vodné zvlaknovaci lazné. Tvar podlouhlého ¢lenu je v podstaté urCovan tvarem
otvoru, kterym se zvlakfiovaci roztok zvlakiuje. Ma-li otvor tvar $térbiny. ziska se film, je-li
prstencovity, ziska se trubka a je-li kruhovity nebo v podstaté kruhovity, ziska se vlakno s kruho-
vitym nebo v podstaté kruhovitym prifezem. Ve zvlakiiovaci lazni gel koaguluje a ze vznikiého
koagulujiciho meziproduktu difunduje aminoxid, takze se rozpusténad celuléza pretvaii do
podoby celuldézového podlouhlého ¢lenu.

Za pouziti zvlakiovaci hubice s vétsim podtem otvor se miize ziskat vice nez jedno vlakno.

V dal$im popisu je vynalez objasiiovan pouze na piipadu vlaken, jakozto pfikladu podlouhlého
¢lenu, aniz by to mélo mit za cil omezit podlouhly ¢len timto zpiisobem.

V dal3im stupni vyroby pouzitelnych vldken se celuldézové vldkno s obsahem aminoxidu vede
ze zvlakiiovaci 1azné sérii vodnych pracich lazni, aby se z ného odstranil zbytek aminoxidu.

Pii postupu, ktery je zndzornén na obr. 1, se vlakno 1, které jesté obsahuje zbytek aminoxidu,
vede po vytlageni zvlakiiovaci hubici a prichodu systémem prvni zvldknovaci lazné do praci
linky. Vlakno 1 ma za normalnich podminek podobu kabelu tvofeného sérii jednotlivych vlaken.
Vladkno 1 miize byt tvofeno mnoha sty nebo tisici jednotlivych vlaken ¢&i provazci. Potom vldkno
postupuje okolo série valeckd, jako je véletek 2, do vétsiho poctu vodnych pracich lazni, jako
jsou praci lazné 3. 4,5.6a 7.

V protiproudu vzhledem k vlaknu 1 se laznémi vede voda, ktera piepadava z lazné€ 7 do lazné 6
atd. a pii prichodu vlakna praci linkou z néj vymyva aminoxid. Do ldzné 7 se uvadi Cerstva
demineralizovana voda, coz je na obr. 1 znazornéno Sipkou 8.

Na konci vychazi z linky vlakno 9, které v podstaté neobsahuje zidny aminoxid, ale které
obsahuje vodnou vlhkost.

Toto vidkno potom vstupuje do susarny 10, ktera v podstaté obsahuje sérii vytapénych valecka
11, 12 a 13. Témito vale&ky se vede horky vzduch, aby se vlakno konven¢nim zplsobem ususilo.

Pokud se tyée fyzického uspofadani, predstavuje vyrobni linka, kterd je znazornéna na obr. 1,
standardni vyrobni linku. Linka mizZe podle potieby dodatené obsahovat piipadné prvky, které
naptiklad slouzi pro dlouzeni za tepla nebo dlouzeni v pare.

Pokud by se pii vyrobé postupovalo konvenénim visk6zovym vyrobnim postupem. byla by
jednou z lazni 3 az 7, 6 kterymi vlakno 1 prochazi, bélici lazen, jejiz alohou je vlakno vybélit
a zbavit jej tak barevnych ne&istot. Pro béleni viakna se obvykle pouziva alkalické bélici lazné.
V této alkalické lazni, ktera ma pH priblizné 10 az 11, se obvykle jako béliciho prosttedku
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pouziva chiornanu sodného. Bélici lazefi byva zafazena pied nisledujicimi promyvacimi stupni,
v nichz se vlakno promyva demineralizovanou vodou.

Nyni se neodekavané zjistilo, Ze jestlize se vlakno neuvadi pred susenim v susarné 10 do styku
s alkalickou lazni o vy33im pH nez 8,5, jeho sklon k fibrilaci pfi pozd&j$im mokrém zpracovani,
které se provadi po ususeni vlakna, se vyznamné snizi.

Zvlakiovaci lazen, v niz se odstratiuje hlavni &ast aminoxidu, ma obvykle pH 8,5. V této lazni se
zvlakiovaci roztok méni na celulézové vlakno. Hodnota pH lazni v praci lince potom postupné
klesa z hodnoty asi 8,5 tak dlouho, az dosdhne v posledni lazni 7, do niz se uvadi
demineralizovana voda pro celou praci linku, pH 5,5. Dlvod, pro¢ je pH demineralizované
vody asi 5,5 a nikoliv 7, spo¢iva v tom, Ze za normalnich okolnosti se z demineralizované vody,
které se pouziva jako nasady, neodstrafiuje oxid uhli¢ity. Tento oxid uhli€ity ¢ini vodu mirné
kyselou.

Nyni se s piekvapenim zjistilo, ze kdyZz se pied suSenim vlakna vypusti zpracovéni v alkalické
bélici lazni, nema nasledné alkalické zpracovani pfedem vysuseného vldkna za vihka, i kdyz se
provadi pfi pH vy33im nez 8,5, jak tomu byva u bélicich lazni, stejny UCinek, pokud se tyce
tvorby fibril ve vlakné pfi pozdé&jsim mechanickém zpracovani za mokra, jaky by se dostavil,
pokud by vlakno nebylo zpracovavano zpisobem podle vynalezu.

Celuldzové vlakno, které nebylo vyrobeno zpisobem podle vynalezu, nybrz které bylo vyrobeno
tak, ze se celuléza rozpusti v aminoxidu, vznikly roztok se zvidkni a dosud nikdy nesusené
vlakno se vybéli za pouziti alkalické bélici 1azné¢ o pH vy33im nez 8,5, nevykazuje fibrilaci
ve stadiu, kdy opousti susici linku. Takové vldkno nefibriluje ani v tom pfipadg, jestlize je
zpracovavano za sucha a to ani tehdy, je-li podrobeno znaénému mechanickému namahani
aodéru. Vyrobené vldkno se zpravidla vede do obloutkovaciho zafizeni a potom se stfiha
na stfiz. Stfiz se potom myka a zpracovava na pramen, z kterého se pfede pfize. Pfize se potom
miize zpracovavat pletenim nebo tkanim za sucha a ani po celém tomto zpracovani nedochazi
uvlakna k podstatné fibrilaci. K fibrilaci vlakna, které nebylo vyrobeno zplsobem podle
vynalezu, dochazi teprve tehdy, kdyz se vysledna pfize z celulozového materidlu. ktera je
z takového vlakna vyrobena, mechanicky zpracovava za mokra. To je divodem, pro¢ takova
vlakna nebylo az dosud mozno barvit barvenim v provazci bez toho, ze by doSlo k jejich
podstatné fibrilaci.

U vlaken, ktera jsou zpracovana zpisobem podle vynédlezu, nema mechanické zpracovani
za sucha zadny G&inek na fibrilaci, podobné jako je tomu u znamych vlaken, ale navic se zjistilo,
7e dochazi k podstatné niz$imu sklonu k fibrilaci, jestlize se vlakno mechanicky zpracovava
za mokra.

Vlakna vyrobeného podle vynilezu se proto miZe pouZivat pro tkani nebo pleteni a vzniklé
materialy je mozno barvit laziiovym zpisobem technologii barveni v provazci, tj. diskontinuaing,
aniz by vznikalo podstatné mnozstvi fibril.

Ptiklady provedeni vynalezu

Pro vyhodnoceni pfesné hodnoty pH, pfi které se dosahne uginku podle vynalezu, byla nejprve
pfipravena série standardi pro stanoveni tzv. fibrila¢niho ¢isla.

Pro méfeni fibrilace a stanoveni stupnice, podle niz by bylo mozno klasifikovat zmény fibrilace,
byla identifikovana série vldken vykazujicich nulovou a postupné se zvy3ujici fibrilaci. Potom
byla odméfena standardni délka vlakna a na této standardni délce byly spogitany fibrily (jemné
chloupky vychéazejici z hlavniho télesa vlakna). Délka kazdé fibrily byla zméfena pod mikro-
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skopem a u kazdého vldkna byla stanovena jeho charakteristickd hodnota, jakoZto nasobek poctu
fibril a jejich primémé délky.

Vlakno s nejvyssi charakteristickou hodnotou, tj. nejvice fibrilované vlakno, bylo klasifikovano
fibrilaénim &islem 10. Zcela nefibrilované vlakno obdrZelo hodnotu fibrilaéniho ¢&isla 0.
Zbyvajici vldkna obdrzela hodnoty fibrilaéniho ¢isla v rozmezi od 1 do 10, podle toho, jakou
charakteristickou hodnotu vykazovala.

Zmétenych vlaken bylo potom pouZito pro vytvofeni optické stupnice. Fibrilacni ¢islo u kazdého
jiného souboru vléken bylo potom stanoveno tim zpisobem, Zze kazdé vlikno ze vzorku
zahrnujiciho 5 nebo 10 vlaken bylo opticky porovnavidno pod mikroskopem se sérii vldken
s odstuptiovanou fibrilaci a na zakladé tohoto porovnani mu bylo pfidéleno fibrila¢ni ¢islo.
Z vizualné stanovenych hodnot fibrila¢niho &isla byl potom vypocitan primér, ktery piedsta-
voval fibrilaéni &islo vzorku, podrobeného danému zpracovani. Bylo konstatovano, ze vizuélni
stanoveni a jeho zpriimérovani je v mnoha pfipadech rychlejsi nez skute¢né méteni a zjistilo se,
7e zkuseni technologové v oboru vlaken dojdou timto zpiisobem ke stejnému hodnoceni vlaken.

A7 dosud neexistuje zadna mezinarodné schvalena norma pro charakterizaci fibrilace, a proto
norma pro hodnoceni fibrilace vyvinuta piavodci je pongkud subjektivni. Jeji vyhodou v3ak je, ze
umoziiuje kvantitativni porovnavani vlaken.

Vlakna zvldknéna z roztoku v rozpoustédle pro zkouseni se vyrobi obecné zndmym postupem
podle nasledujiciho protokolu:

Dievni buni¢ina jakosti pro rozpousténi se suspenduje ve vodném N-methylmorfolin-N-oxidu
(NMMO) za vzniku smési obsahujici asi 20 % vody. Smés se nechd projit filmovou odparkou
(napfiklad Filustruder(R)) za zvySené teploty a snizeného tlaku, pti¢emZz dojde k rozpousténi
celulozy za vzniku zvlaknovaciho roztoku, ktery obsahuje 10 az 20 % celulézy, 7 az 14 % vody,
pficemz zbytek je tvofen NMMO. Horky zvlakiovaci roztok se potom vytlagi zvlaknovaci
tryskou s otvory o priméru asi 70 az 150 Tm do vodné koagula¢ni 1dzné€ o teploté okoli nebo
teploté ji blizké za vzniku vldkna. Vlakno se vede v protiproudu sérii vodnych lazni, kde se
z ného vypere NMMO a vlakno se vysusi a shroméazdi.

Byla provedena série zkousek s vlakny, pfi niz byla hodnota pH v prvni praci 14zni 3 (viz obr. 1).
do niz vlakno prichazi po opusténi zvlakfiovaci lazné, ménéna v rozmezi od 3 do 8. Zvlakriovaci
lazen méla hodnotu pH asi 8,5. Tuto hodnotu nelze snadno ménit, aniz by to znamenalo naruseni
systému regenerace aminoxidu. Demineralizovana voda, ktera byla uvadéna do lazn€ 7 v misté 8
méla pH 6,5. Po vyprani a ususeni bylo usuSené vlakno podrobeno nasledujicimu pra .
bélicimu a barvicimu zpracovani:

1 g vlakna se umisti do barvici trubky z nerezové oceli v Roachesové lazni. Do lazné se pfida
vodny praci roztok, ktery obsahuje

2 g/l aniontového detergentu (Detergyl) a
2 g/l uhli¢itanu sodného

a roztok se zahieje na 95 °C, nadeZ se pii této teploté udrzuje po dobu 60 minut. Potom se praci
roztok z lazné vyleje a vlakno, které je stale umisténo v barvici trubce, se oplachne nejprve

horkou a potom chladnou vodou z vodovodu.

Potom se vlakno v trubce béli vodnym roztokem, ktery obsahuje
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15 ml/l peroxidu vodiku,
2 g/l stabilizatoru (Prestogen PC) a
1 g/l hydroxidu sodného

po dobu 90 minut pii 95 °C.
Vlakno v barvici trubce se znovu oplachne nejprve horkou a potom chladnou vodou z vodovodu.
Potom se vlakno barvi za pouziti vodného roztoku barviva, ktery obsahuje:

8 % hmotnostnich barviva Procion Navy HER-150,
55 g/l siranu sodného a
20 g/l uhli¢itanu sodného.

Vlakno se barvi 60 minut pti 80 °C. Dale se vlakno, stale v barvici trubce, vypere, aby se zbavilo

volného barviva, za pouziti 2 ml/l vodného roztoku prostiedku Sandopur SR. Prani probiha
pii 100 °C po dobu 20 minut.

Dile se vlakno oplachne chladnou vodou a usu3i na vzduchu pii 90 °C. Malé vzorky vlakna

zpracovaného pii riznych hodnotach pH se potom vizudlné hodnoti, za (¢elem stanoveni fibri-
la¢niho ¢isla.

Vliv pH na hodnotu fibrila¢niho &isla je ziejmy z obr. 2. Z grafu na obr. 2 je vidét, ze zména pH
v rozmezi od 4 do 6 ma jen velmi maly vliv na fibrilaci vldkna. Kdyz v3ak pH vzroste nad 6.
dojde k podstatnému zvy3eni fibriladniho ¢&isla. Jako kyselého prostfedku, kterym se udrZuje
vlakno pti pH nizsim nez 6,5, se v prvni 1azni obvykle pouziva pufrované kyseliny octové, jako
je kysely prostfedek "Sandacid BS", coz je vyrobek firmy Sandoz.

Byly provedeny také dalsi zkousky za (i¢elem zjisténi vlivu jesté vyssich hodnot pH pfi zpraco-
vani pted prvnim suSenim na fibrilaci. Ze zvlakfiovaci lazné byly odebrany vzorky nikdy nesu-
$ené¢ho celuldzového vldkna, vyrobeného zvlakiiovanim v roztoku v rozpoustédle a tyto vzorky
byly ponofeny do roztokt s riznym pH v rozmezi od 4,0 do 12,5, aby se odstranil zbytek amin-
oxidu. Potom byly tyto vzorky usudeny pti 100 °C pfi tomto pH, aniz by byly vyprany vodou.
Po ususeni byly zjistény tyto hodnoty fibrilaéniho ¢isla:

pH Fibrilacni ¢islo
4,0 1,8
7,0 2,6
9,0 3,4
11,0 3,6
12,5 6,0

Novym zpisobem podle vynalezu je tedy mozno ziskat podlouhly ¢len, zejména vldkno, se
zvysenou odolnosti proti fibrilaci, aniz by doslo k podstatnému ovlivnéni jeho taZnosti a
pevnosti. Zpracovani podle vynalezu je levné, ponévadz se pfi ném vypousti alkalické
zpracovani vlakna a tim se sniZuje doba setrvani ve zpracovatelské lince, kterd je pro vyrobu
vlakna nutna. Vypusténi béliciho stadia odstrafiuje nutnost pouZivat chlornanu, coZ je opatfeni,
které je z ekologického hlediska uzitedné. Nebélené vidkno ma trochu zlutdi vzhled nez vlakno
bélensé, ale jeho odstin je zcela prijatelny, jakoZzto zékladni odstin pro dal3i barveni. Bélost
vlakna je srovnatelna s bé&losti bélené baviny. Skute¢nost, Ze vlakno, které bylo suseno bez toho,
7e by pied tim bylo vystaveno vy33i hodnoté pH neZ 8,5, je mozno nasledné bélit pfi vysokych
hodnotach pH, naptiklad 10 az 13, aniz by doslo ke sklonu k vysoké fibrilaci, je velmi
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piekvapujici. vzhledem k tomu., Ze stejné zpracovani provedené pied suSenim by mélo
za nasledek vznik vlakna s velkym sklonem k fibrilaci.

Stejnym zpiisobem je mozno zpracovavat i filmy nebo trubky z celulozy tvarované zvlakiovanim
roztoku celulozy v rozpoustédie.

PATENTOVE NAROKY

1. Zplsob vyroby podlouhlého celulézového ¢lenu zvidkiiovanim roztoku celulézy v rozpous-
tédle, pti némz se

(i)  celuldza rozpusti v rozpoustédle, které je misitelné s vodou, za vzniku zvlakfovaciho
roztoku,

(ii)  zvlakiovaci roztok se vytlagi alespofi jednim otvorem do vodné zvldkilovaci lazné,
za vzniku podlouhlého ¢lenu,

(iii) podlouhly &len se vede alespoii jednou vodnou lazni, za u¢elem odstranéni rozpoustédla a
(iv) podlouhly &len se ususi, za vzniku suchého podlouhlého ¢lenu,

vyznadujici se tim, Ze se hodnota pH kazdé alespoii jedné praci lazné, udrZuje
na hodnoté 8,5 nebo nizsi pridavkem kyseliny k alespoii jedné z pracich lazni.

2. Zpuasob podle naroku 1, vyznaéujici se tim, Ze se jako rozpoustédla pouZije
aminoxidu, ktery je kompatibilni s vodou.

3. Zpiisob podle naroku 2, vyznadujici se tim, Ze se aminoxid voli ze souboru
zahrnujiciho  N.N-dimethylcyklohexylamin-N-oxid, = N,N-dimethylethanolamin-N-oxid, ~N-
methylmorfolin-N-oxid a N,N-dimethylbenzylamin-N-oxid.

4. Zpusob podle naroki 1,2 nebo 3, vyznadujici se tim, Ze zvlikiovaci roztok
navic obsahuje vodu.

5. Zptsob podle nékterého z narokii 1 a2 4, vyznadujici se tim, Ze se podlouhly
¢len vede v protiproudu nékolika pracimi l&znémi.

6. Zpusob podle naroku 1, vyzna&ujici se tim, Ze se zvlkiiovaci roztok vede
nejprve do vodné 1azné, z niZ se regeneruje rozpoustédlo pro recirkulaci a potom do nékolika
vodnych pracich lazni.

7. Zplsob podle narokd 5 nebo 6, vyznaéujici se tim, Ze se pH v prvai praci
lazni udrzuje v rozmezi od 4 do 6.

8. Zpisob podle nékterého z narokii 1 az7, vyznadujici se tim, Zese po usuSeni
suchy podlouhly &len béli v bélici lazni o pH nad 8,5.

9. Zpisob podle nékterého z narokdi 1 a2 8, vyzna&ujici se tim, Ze podlouhlym
¢lenem je vlakno.

1 vykres
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