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Anotace

V souCasné dobé existuje cela Skala reaktivnich barviv.

Barvivo, které bylo konkrétné v této praci pouzivano pro dané barvici procesy, byla
Ostazinova oranz V3-R, kterou jsme aplikovali v péti cyklech na jednotlivé typy vzorka.

V praci jsou predvedeny Ctyfi rizné typy vzorkd celulézového puvodu, jimiz jsou
viskdza, lyocell a dva typy baviny, pficemz kazdy material ma jinou ploSnou hmotnost,
jemnost a tim padem i odlidné reaguje na dané barvivo.

Jiz po prvnich procesech barveni bylo zfetelné, Zze saturace u jednotlivych
materiald bude radikalng odlisna. Ugelem bylo zjistit, jak se vazna mista téchto
materiall vysycuji pravé s timto reaktivnim barvivem.

Nasledné jsme hodnotili koncentraci barviva ve zbylych barvicich a pracich laznich
a pomoci Kubelka — Munkovy funkce jsme hodnotili remise barvenych materiald.
Stalosti téchto materiald byli posléze posuzovany metodou zkouSeni stalobarevnosti

v alkalickém potu.

Klicova slova

Reaktivni barviva, celuléza, cyklické barveni



Anotation

Nowadays , there is a range of reactive dyes.

In this work there is used the Ostazin orange V3-R dye which we applied in five
cycles to individual sample.

There are four different types of cellulosic samples, such as viscose, lyocell and
two different types of cotton. Each material has a different structure, softness and
reacts differently to the dye.

After the first coloring processes, it was clear to see that the saturation of every
material was radically different. The purpose of this work was finding out how this dye
is captured on cellulosic material.

Subsequently, we evaluated the concentration of dye in dye and wash bath and by
using Kubelko - Munk 's function we evaluated the remission of dyed materials.

The stability of these materials was evaluated by the alkaline sweat test method.

Key words

Reactive dyes, cellulosic materials, cyclic dyeing
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Seznam pouzitych zkratek

Zkratka

Do
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VS
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T
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SS
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E
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CSN

Nazev

Dostava osnovy materialu
Dostava utku materialu
bavina

viskéza

lyocell

polymeracni stupef
jemnost

vinova délka

reaktivni skupina
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procento vytazeni

Jednotka

(pocet niti/1 cm)

(pocet niti/1 cm)

(tex)

(nm)

(7))
(o)
(mg/g)

(%)

hodnoty Kubelka-Munkovy funkce pro popis remise svétla

¢eska statni norma
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Uvod

Cilem této prace je ziskat povédomi o barvitelnosti Ctyf rlznych vzorkd
celulézovych materiald. Pro tyto experimenty byly vybrany reaktivni barviva a
konkrétné barvivo Ostazinova oranz V3-R.

Na celkem ¢tyfi druhy vzork(l a to — viskdza, lyocell, a dva typy baviny, pfiCemz
kazdy material ma ridznou ploSnou hmotnost a jemnost, bude aplikovano dané barvivo
metodou ALL IN v péti cyklech.

V ramci téchto vzorkd se bude poté hodnotit zejména sorpce barviva na jednotlivé
materialy a jejich odliSnost po daném barveni. Nasledné budeme hodnotit koncentraci
zbylého barviva v barvici a praci lazni.

Pomoci Kubelka-Munkovy funkce budeme méfit remise nabarvenych materialt a
stalosti téchto materiald budeme hodnotit pomoci metody zkous$eni stalobarevnosti
v alkalickém potu.

Cast prace je vénovana charakteristice jednotlivych pouzitych celulézovych
materialu, poté samotnym reaktivnim barvivim a jejich vazbou pravé na tyto materialy.

Cela prace se vénuje problematice barveni celulézovych materialt reaktivnimi

barvivy.
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Resersni cast
1. Vlastnosti viaken

V této kapitole budou porovnany tfi rdzné druhy celulézovych viaken a to bavina,
lyocell a viskéza, které budou nasledné barveny reaktivnimi barvivy a testovany.
Budou zminény zakladni informace jako napf¥. vzhled daného vildkna, jeho pouziti

v dnedni dobé, nékolik informaci o vyrobé a strukture.

1.1 Bavina

Zakladni vlastnosti:

Vzhled vlakna:

Pficny fez u neposkozené baviny ma ledvinovity tvar a jeji pfirozena barva je bila,
krémova az hnéda.

Identifikace:

Rychle hofi, zanechava jemny Sedy popel, rozpousti se ve studené 80%-ni
kyseliné sirové H,SO..

Jemnost vldkna:

1 - 4 dtex

Vliv teploty:

Do 120°C nedochazi k zadnym podstatnym zmé&nam, az pfi teploté 120 °C po péti
hodinach zacina zloutnout a pfi 150 °C hnédnout. Pfi 200 - 280°C dochazi

k dehydrataci a nasledné k destrukci vliakna. [1]

14



Tabulka 1: Zakladni viastnosti baviny [1]

POLYMERACNI STUPEN (bé&lena bavina) 2000-1600
PEVNOST SUCHA (cN/dtex) 3-4,9
PEVNOST MOKRA (%) 100-110
PEVNOST VE SMYCCE (%) 70
PEVNOST V UZLU (%) 91
TAZNOST SUCHA (%) 3-10
TAZNOST ZA MOKRA (%) 11
MODUL PRUZNOSTI (cN/dtex) 42-82
MERNA HMOTNOST (kg/md) 1530
KOEFICIENT TRENI 0,45
VLHKOST PRI 65% RH (%) 8,5
SMACECI TEPLO (J/g) 11
TEPELNA VODIVOST (mWm™K™) 71

Bavina je v textilnim pramyslu nejuzivanéjSim celul6zovym vidknem. Je to jemna
bila substance sestavajici z vlaken ziskavanych ze semen rostlin, které patfi k rodu
Gossypium (bavinik). Celuléza tvofi 88 — 96 % bavinéného vldkna. Vedle celulézy jsou
v ném obsazeny pektiny (0,7 — 1,2%), proteiny (1,1 — 1,9%), vosky a tuky (0,4 — 1,0%),
organické kyseliny (0,5 -1,0%), prach (0,7 — 1,6%), cukry (- 0,3%). Tyto latky byvaiji
odstranény béhem pfedupravy pfed barvenim. Vliakno ma pifed vysuSenim kruhovity

tvar fezu, po vysuseni ziska vlakno ledvinovity prarez. [1]
Chemicka struktura vliakna:

Jak jiz bylo zminéno, zakladem bavinéného vilakna je celuléza. Z chemického
hlediska jde o vysokomolekularni latku, ktera ma v hlavni stavebni jednotce jednu
primarni a dvé sekundarni -OH skupiny v hlavnim Fetézci. Celul6za je polysacharid,
ktery je tvofen tzv. polyB- D glukopyranézou. (obr. 1). Celulézova viakna maiji rizny
polymeracni stupen, ktery samoziejmé zavisi na druhu vlakna: viskdéza n= 200 — 460,

bavina n= 1200 (n = pocet strukturnich jednotek). [1]

Obrazek 1. PolyB- D glukopyrandza, n...polymeracni stuperi [4]
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Z chemického hlediska je bavina velmi odolné viakno, Spatné rozpustné v béznych
rozpous$tédlech diky vysoké krystalinité a vysokému podilu vodikovych mustku.

K destruktivnimu rozlozeni dojde pusobenim silné kyseliny o vysoké koncentraci
(napf. H2S0O4 - 70%). [1]
Morfologie vliakna

Zrala vlakna v tobolce maji kruhovy prufez. PFi jejich vysychani dochazi ke
zborceni stény vlakna a tim se vldkno zacne stacet do stuzky. Bavinéné viakno ma

amorfni a krystalickou &ast. Vodé pfistupna je pouze Cast amorfni a proto je pro

barveni dllezity stupen krystalinity. [1]

Obrazek 2. Morfologie bavinéného vidkna [2]
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1.2 Lyocell

Zakladni vlastnosti:

Mezi hlavni vyhody lyocellu patfi dobra afinita k barvivim, odolnost proti louhdm,
uplna biologicka rozlozitelnost a moznost prani vyrobku pfi 60 °C.

Diky specialni technologii vyroby je velmi pfijemny na omak, vynika velkou
pevnosti a je vysoce savy. Lyocell kombinuje pozadavky na pfirodni plvod pouzitych
materialt a zaroven snadnou udrzbu. Vzhledem k tomu, Ze velmi dobfe odvadi vihkost,

pouziva se také Casto k vyrobé luzkovin. [4]

Polymeraéni stupern

PS u lyocellu se pohybuje primérné kolem 600.
Pevnost:
— zasucha (cN/tex) 40-44
— za mokra (cN/tex) 34-38
Taznost:
— zasucha 14-16%
— za mokra 16-18%
Navlhavost:
- 65-70%
Nedostatky:

Hlavnim nedostatkem je nizka elasticita (mackavost) a mala odolnost proti
kyselinam. [3][4]
Zpusob vyroby:

Zakladni surovinou pro vyrobu je (stejné jako u viskézy) regenerovana celuléza. Ta
se posléze rozpousti pomoci chemickych rozpoustédel a nasledny roztok se po
prachodu zvlaknovaci tryskou srazi, rozpoustédlo se z vlakniny vypira, recykluje a
vraci k novému pouziti. [3][4]
Pouziti:

Lyocellové tkaniny se hojné pouzivaji pro vyrobu matraci. Staplova vlakna se daji
pouzit bez pfimési (Casto jako mikrovlakno) nebo ve smési s polyesterem, bavinou,

Inem, hedvabim nebo vinou (s vhodnou jemnosti a délkou) na odévni, bytové i

technickeé textilie. [3]
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Historie:

Zakladni vyzkum zacal v 80. letech minulého stoleti u nizozemské firmy Akco, od
které zakoupily licenci firmy Courtalds a Lenzing a vyrabély od 90. let lyocell
pramyslové. Lenzing pfevzal v roce 2004 také vyrobni zafizeni firmy Courtalds spolu
se znaCkou Tencel®, pod kterou prodava lyocellova viakna jako nejvétsSi svétovy
vyrobce.

Vyrobni kapacity v Rakousku, USA a Velké Britanii dosahly v roce 2008 130 000
tun (tj. cca 4 % celkového mnozstvi visk6zovych vlaken). MenSi vyrobni zafizeni jsou
instalovana také v Némecku, Cin&, Tajwanu a Jizni Koreji (tj. cca 4 % celkového

mnozstvi visk6zovych viaken). [4]
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1.3 Viskoéza

Celuloza, jako zakladni surovina pro vyrobu viskozy, je pfirodni polymer, tedy

organicka slou¢enina s molekulovym fetézcem. Viskéza se ziskava regeneraci

celulozy. [5]
CH,OH
O
OH 0
N N
_ OH J,

Obrazek 3. Zjednodu$eny vzorec molekuly celulozy [4]

Vlastnosti:

Standartni visk6zové vldkno dosahuje v suchém stavu jen zhruba 80-90%
pevnosti baviny a za mokra klesa na polovinu vlastni hodnoty. Modifikované druhy
viskézy se vyrabi az s dvojnasobnou pevnosti oproti baviné a tato klesa v mokrém
stavu jen asi 0 25%. Vyrobky z viskb6zového viakna maji pfijemny omak, maji dobrou
savost a (ve smésich s jinymi vlakny a v zavislosti na struktufe tkaniny) nemackavost.
PFi vysSich teplotach se vSak snadno srazi a nejsou odolné proti biologickym vliviim.

S barvenim béznymi prostifedky (i ve vlakenné hmoté) a bélenim nejsou u viskdzy
zZadné problémy. [4]

Tabulka 2: Zakladni viastnosti viskozy [1]

POLYMERACNI STUPEN 300
PEVNOST SUCHA (cN/dtex) 1,6-2,5
PEVNOST MOKRA (%) 50-60
PEVNOST VE SMYCCE (%) 30-65
PEVNOST V UZLU (%) 45-60
TAZNOST SUCHA (%) 15-30
TAZNOST ZA MOKRA (%) 20-40
MODUL PRUZNOSTI (cN/dtex) 54
MERNA HMOTNOST (kg/m?) 1520
KOEFICIENT TRENI 0,19
VLHKOST PRI 65% RH (%) 13
SMACECI TEPLO (J/g) 50
TEPELNA VODIVOST (mWm™K?) 60
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Historie:

ZaCatkem 20. stoleti pfidla prvni visk6zova vldkna na trh jako levnéjsi nahrada
za prirodni hedvabi a pozdéji za bavinu a vinu.

V obou svétovych valkach byl blokovan dovoz vSech dullezitych textilnich materiald
do Evropy a viskdzova vlakna zustala jako témér jedina surovina pro textilni pramysil.

Koncem 60. let minulého stoleti dosahla svétova produkce tohoto vlakna asi 3,5
milionu tun, v roce 2009 byly zaznamenany 3,8 miliony tun vldken, z toho asi

85 % stfize a za rok 2014 se udavala svétova produkce s 6 miliony tun. [4]
Vyroba:

Celuldza je sice obsaZena v bunélnych sténach kazdé rostliny, k rentabilni vyrobé
viskodzy se vSak hodi jen uréité druhy dfeva. Typicky se pouziva buk nebo smrk, které
obsahuji napf. 40 a vice % celul6zy, ekonomicky vyhodné&jSi mohou byt stromy rychleji
rostouci. K vyrobé 1 tuny vlakna je zapotiebi cca 6 m? dieva a 2 tuny chemikalii.

Viskdzova vlakna se dodavaji jako filament nebo stfiz, leskla, matovana, barvena
nebo bélena ve hmoté v jemnostech a délce (u stfize) podle ucelu pouziti. [4][5]
Pouziti:

Viskéza se pouziva u vSech vyrobkd, které maji mit viastnosti podobné pfirodnimu
hedvabi a nesméji byt pfili§ drahé. Jsou to zejména tkaniny na halenky, Satovky a
podSivkovina.

Viskdzova stfiz se snadno misi s bavinou, vinou nebo syntetickymi viakny. Pfize se
nejcastéji pouziva k vyrobé tkanin na modni vrchni o$aceni. Hlavni didvod mimo
nizkych nakladu je libivy lesk, ktery viskdza vyrobkim dodava. Jestlize vSak podil
tohoto vlakna ve smési pfesahuje 30 %, kalhoty nebo sako se rychle opotiebi.

U modifikovanych druht viskdézovych vlaken jsou tyto nedostatky témér zcela

odstranény a i smési s vy$§im obsahem viskdzy jsou vhodné pro vrchni oSaceni. [5]
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2. Barvitelnost celulézovych viaken

Podstatou téchto nejrozSifenéjSich vlaken jsou linearni makromolekuly celuldzy,
v jejichz pribéhu se na kazdé glukopyran6zové jednotce objevuji tfi volné —OH
skupiny. Ty tvofi zaklad afinity k barvivim tim, ze vytvareji vodikové vazby s vhodnymi
polarnimi skupinami v aniontech tzv. pfimych a dalSich substantivné natahujicich
barviv.

Nejvyhodnéjsi polohu pro vytvareni vodikovych mustkd s barevnymi anionty ma
primarné —CH>OH skupina.

Barvitelnost celulézovych vidken substantivné natahujicimi barvivy klesa v tomto
pofadi (hodnoti se rychlost barveni pfi teploté blizké varu): viskézové vlakno — bavina
mercerovand bez napéti (louhovand) — bavina mercerovana pod napétim — Lyocell —
bavina nemercerovana — len — konopi. CoZ je v podstaté dokazano v této praci (viz
experimentalni ¢ast), jelikoz nejvétsi sytost vybarveni méla pravé viskéza, hned po ni
lyocell a jako posledni bavina (v tomto pfipadé nemercerovana).

Barvitelnost té€chto vlaken je ovlivnéna fadou faktord. Jednim z nich je polymeraéni
stupeni jednotlivych material(. Ve vySe zminénych kapitolach byl uveden polymeraéni
stupen u baviny zhruba 2000-1600, jelikoz se jedna o pfirodni polymer. Tento material
ma na kazdém konci svého fetézce —OH skupinu, na kterou Ize navazat barvivo.

Co se tyle vlaken zregenerované celulézy, konkrétné viskézy, tak pravé
v dusledku regenerace dané celulézy je jeji polymeracni stupefi nizsi, a také i
krystalinita. Vzhledem k této skutecnosti je v fetézci vice vaznych —OH skupin (nez u
baviny) a tim i vétS§i moznost navazat dané barvivo. Toto plati jak pro viskdzu, tak
lyocell, ovSem u lyocellu je polymeracni stupen o néco vyssi nez u viskdzy (600), tim
padem i poCet —OH skupin je 0 néco nizsi nez u viskozy.

V dalSich kapitolach budou pfedstaveny faktory, které ovliviiuji barvitelnost

celulézovych materiald. [71[9]
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2.1 Vliv  krystalinity celulézovych vlaken na

barvitelnost

V mistech tésného priblizeni Fetézcl celuldzy vznikly hustéjSim ,provazanim“
vodikovymi vazbami krystalinity, do nichz molekuly barviva nemohou proniknout. Pfi
velkém celkovém nadbytku —OH skupin ve vlaknech to nepfedstavuje reainy problém,
nebot k saturaci viakna barvivem by bylo zapotfebi koncentraci az o jeden fad vysSich
nez jsou bézné pfi barveni nejtmavsich odstind. Nicméné vaznou zavadu miize vyvolat
narUst krystalinity vlivem intenzivniho suseni, zejména pfi tzv. pfesuseni dané textilie.

Navrat struktury do stavu s béZnym obsahem molekulami vody jiz pak neni mozny,
dojde k jakémusi zrohovaténi textilie — vyrazné& u viskézovych a téZz i bavinénych
vlaken. Do pferuSenych mist pak pronika barvivo relativné pomaleji nez do okolnich, a
proto zde hrozi vznik svétlejSich skvrn. Vcelku se to projevuje ,mapovitym®
vybarvenim. Kdyz se budeme zabyvat krystalinitou u jednotlivych celulézovych
materiald, tak u viskdzy je krystalinita v priméru nizsi nez u baviny: 30-50 %, u baviny
je to pfiblizné 50-90 %. [7]

2.2 Vlivy zvysujici zaporny naboj celulézovych viaken

Vlivem oxidativnich vlivll pfi ristu bavinénych vilaken, pfi nadmérné intenzivnim
béleni, &i pfi vyrobé viaken z regenerované celuldzy je ¢ast —OH skupin zoxidovana az
na karboxylové —COOH skupiny. Tyto kyselé skupiny zvySuji zaporny naboj celuldzy
vice, nebot jejich disocia¢ni konstanta je o nékolik fadu vy$si nez —OH skupiny. [9]

Technologické dusledky této skutecnosti se projevuji slabym negativnim nabojem
na povrchu celulézovych viaken, ktery se zvySuje:

1. se zvySovanim alkality dané lazné

2. s pfedchozim oxidativnim poskozenim celulozy

Zvyseni zaporného naboje celulézy ma za nasledek zvy$ené odpuzovani aniont(
nékterych barviv — zejména diky vlivu 2., je-li oxidativni poSkozeni velké. K potlaeni

tohoto zaporného naboje se v barvicich laznich vyuzivaji neutralni elektrolyty. [7]
Oxida¢€ni €inidla

Pouzivaji se pfi pfedupravé baviny a Inu (chlornan sodny, chloritan sodny, peroxid
vodiku) ve vySSich koncentracich a diky nim dochazi ke snizovani polymeraéniho

stupné téchto materialu. Dle podminek vznikaji bud aldehydické skupiny (coz je

redukujici typ oxyceluldzy) nebo karboxylové skupiny (kysely typ oxyceluldzy). [7]
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Barvitelnost se tedy zna¢né méni dle podminek a intenzity dané oxidace a tim
dochazi k tomu, Ze afinita k barvivim se témérF vzdy snizuje. To je dusledek zvySeného
obsahu —COOH, ¢i —COONa skupin, a tim rostouciho zaporného naboje celulézy a

odpuzovani aniontd barviv. [71[9]
Alkalické lazné

Tyto 1azné velmi zvySuji bobtnani a srazeni celul6zovych vidken. Celuldzy o nizSim
polymeraénim stupni se dokonce rozpoustéji. Za pfistupu vzdudného kysliku je
alkaliemi katalyzovan vznik oxycelulézy kyselého typu, ktera znatelné sniZuje afinitu

substantivné natahujicich barviv. [7]

2.3 Vliv jemnosti vlakna

Budeme vychazet z pfedstavy jakési vrstvy prusvitnych vlaken, kterymi prochazeji
svételné paprsky, které postupné predavaji ¢ast své energie molekulam barviva tzv.
selektivni adsorpci. Draha paprskl je vSak pfi kazdém kontaktu s povrchem viakna
pozménéna — a tim se zde projevi lom a odraz svétla. Po ur€itém poctu odrazu a lomu
statisticky nutné musi dojit k situaci, kdy je paprsek odrazen smérem ven z textilie —
tedy k pozorovateli. PoCet vlaken, kterymi svételné paprsky primérné projdou, je dan
vlastnostmi polymeru vlaken (tzv. index lomu), tvarem prifezu viaken i textilni
strukturou, ale vibec nezalezi na jemnosti viakna. Pfi lomu a odrazu na jednom viakné
je dllezity pouze tvar prufezu a povrch viaken, nikoliv jejich tloustka.

Se snizovanim tloustky vlaken bude tedy pro vyvolani stejného odrazového efektu
stacit stale mensi hmotnost viaken. Pokud budeme srovnavat stejné mnozstvi vlaken
obsahuijici stejné mnozstvi barviva, pak jemnéjsi vlakna (resp. tenci) se budou jevit
svétlejsi. K molekulam barviva v jemnéjsich vlaknech se totiz dostava mensi mnozstvi

svétla a vétSi ¢ast se nasledné odrazi zpét tzv. nebarevnou reflexi. [7]

2.4 Vliv tvaru pruaiezu vlakna

DalSim dulezitym faktorem pro barvitelnost je tvar prifezu viakna jednotlivych
materiald. Pro kvantifikaci tvaru tohoto prifezu lze pouzit tzv. tvarovy faktor, ktery
udava odliSnost prafezu vlakna od kruhovitého prafezu. U baviny se tento tvarovy
faktor pohybuje kolem 0,47 (ledvinovity prufez) a u viskézovych viaken kolem 0,6.
Konkrétné u baviny Ize merceraci zménit prafez ledvinovitého vlakna (0,47) na kruhovy

(0) a tim i docilit zvySeni intenzity odstinu. [7]
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Z této skutecnosti mizeme vyvodit, Ze materialy s kruhovymi prafezy viaken jsou

nositeli lepSi intenzity odstinu nez materialy s nekruhovymi prufezy viaken.

2.5 Barvitelnost baviny

Pokud barvime bavinu, vzdy je dana barvitelnost ovlivnéna jejim puUvodem,

jemnosti, zralosti a pfedupravou.
Vliv zralosti baviny na barvitelnost

Co se tyCe zralych vlaken, jejich celulézova sténa je velmi dobfe vyvinuta a dobfe
se obarvuji v8emi substantivné tdhnoucimi barvivy. Polozrald a nezrald vidkna maji
sekundarni sténu slabsi, proto je barvitelnost o néco sniZzena. A konecné mrtva
bavinéna viakna maji sekundarni sténu velmi malo vyvinutou &i chybi Uplné a viakno se
tedy témeér nebarvi. Obsah mrtvych a nezralych viaken je dilezitym ukazatelem kvality
sorty baviny. U vétSiny barviv se kryti mrtvé baviny neuspokojivé a pfi barveni
kombinacemi barviv se projevuji obavané odstinové rozdily ,nopku“. Problémy
s nedostate¢nym obarvovanim mrtvych a nezralych vidken v baviné Ize zna¢né potlacit

merceraci nebo louhovanim. [7][10]

)
A

zralé vlakno nezralé vlakno mrtvé vlakno

Obrazek 4: Zralost bavinéného viakna [2]
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Vliv predupravy bavinénych pfizi a tkanin na barvitelnost

Pfeduprava baviny je pro vysledek barveni rozhodujici. Cilem této predupravy je
docileni stejnomérné, vysoké i rychlé savosti materialu, dobra bobtnavost viakna a
ziskani definované bélosti. V pfipadé barveni na tmavé odstiny nemusi pfeduprava
obsahovat béleni, nicméné by mél byt vychozi odstin vidkna konstatni.

Odstranéni Slichet pfi pfedupravé musi byt upiné a stejnomérné, nebot’ pravé ty
nejvétsSi problémy s egalnosti vybarveni jsou c&asto zplUsobovany nedostatecné
odstranénymi Skrobovymi Slichtami. Problémy tkvi v tom, Ze Skrob plsobi jako
mechanicka bariéra pfi prostupu barviva do vlakna. V pfipadé barveni reaktivnimi
barvivy Skrob plsobi komplikace tim, Ze reaktivni barviva reaguji pfednostné s —OH
skupinami Skrobu. Reaktivni barvivo vazané na molekulu Skrobu se odstrani z viakna

po barveni — tedy zhorSuje se vytéZnost barviv i egalnost a probarvenost. [7]
Vliv mercerace na barvitelnost

Diky merceraci se za urCitého napéti zméni kompletné krystalograficka i
morfologicka struktura bavinéné celulézy a kromé toho se prafez bavinéného viakna
zméni z ledvinovitého témér na kruhovy. Pevnost vlaken se zvySuje a to jak za sucha,
tak za mokra. Co se tyCe barveni, zvySuje se jeho rychlost, dociluje se vy3Siho
vytazeni lazné. Mercerace v podstaté pomlze hlavné se zrychlenim kinetiky barveni.
Mezi dalsi klady této operace je, ze diky ni se zlepSuje zabarvovani nezralych a
mrtvych viaken a vlakna diky tomu nabyvaiji lesku. [71[9]

Cim vice byla pfi merceraci bavina napinana, tim se nasledné& pomaleji barvi.
Mercerovana bavina ma vySsi procento amorfniho podilu, a tim vyrazné vétsi vnitini

sorpéni povrch nez bavina klasicka. [7]

2.6 Barvitelnost vlaken z regenerované celulézy

V této praci mame obsazZeny taktéz jeden vzorek viskozy. Nevyhodou viskézovych
vlaken je nizky polymeracni stuperi. DUsledkem toho je nizka krystalinita, zna¢né nizsi
pevnost za mokra, vysoky stupen bobtnani a rychlejSi degradace chemickymi Cinidly
nez u baviny. Bobtnani v alkalickych laznich vede k tak velkym objemovym zménam
vlaken, Ze muze dochazet k zneprichodnéni lazné slisovanym blokem viskézovych
vlaken. S tim je potfeba pfi barveni pocitat. Od barveni baviny se jinak témér nelisi.

Obecné je nutno alkalitu lazni pfi barveni visk6zovych viaken minimalizovat.  [7][9]
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Visk6za ma radialné diferencovanou strukturu. Na povrchu je tenka povrchova
vrstva tzv. skin, ktera ma tloustku kolem 2 pm, je silné orientovana, s malym poctem
uzkych péra ve velikosti 5 — 25 nm na rozdil od vnitfnich vrstev, které jsou znacné
méné orientované, s velikosti pord az 150 nm. Tento tzv. skin efekt predstavuje
zpomaleni sorpce barviv do vlaken zlazni o nezvySenych az stfednich teplotach.

Teprve nad 70°C u téchto vlaken 2. generace tento problém mizi. [7]

2.7 Barvitelnost lyocellovych viaken

Lyocellova vlakna jsou radialné témér homogenni (prdmér péru je zde 5 — 10 nm),
jsou silné krystalinicka, a na rozdil od visk6zovych viaken je zde amorfni, tak i
krystalinicky podil viaken vysoce orientovany.

Charakteristické je u lyocellu velmi vyrazna tendence Kk fibrilaci povrchu za mokra,
coz je nékdy vyuzivano pro specialni omakovy efekt. Pfi barveni je v8ak nutno zabranit
nezadouci fibrilaci uplatnénim technologii, které mechanicky nenamahaji povrch
vlaken, jako se tomu stava napf. u barvenim tzv. klocovacim postupem.

Relativné vysoky podil polymeracniho stupné a vysoka krystalinita se projevuji
relativné vysokymi pevnostmi i za mokra a trochu nizSi hydrofilii, ktera v8ak pro
uspokojivé uzitné vlastnosti dostacuje.

Vlivem rliznych pfisad do zvlakrfovaci lazné se vilastnosti a barvitelnost rliznych
variant lyocellovych viaken mirné méni, vcelku jsou vSak tyto vlakna ohledné barveni
velmi podobna nemercerované baving, dochazi jen k mensim odchylkam u jednotlivych

barviv. [7]

26



3. Reaktivni barviva

V roce 1955 vyvinuli Rattee a Stephen, pracujici pro ICl v Anglii, postup pro
barveni baviny barvami reagujicimi s vlakny obsahujicimi dichlorotriazinové skupiny.
Zjistili, Ze barveni baviny témito barvivy za mirnych alkalickych podminek vedlo k tomu,
Ze reakeni atom chloru na triazinovém kruhu byl nahrazen atomem Kkysliku z
hydroxylové skupiny celulézy. Ulohou alkalie je zpGsobit kyselou disociaci nékterych
hydroxylovych skupin v celuléze a celul6zovy iont (Cell-O-), ktery reaguje s barvivem.

[10]

Reaktivni barviva pro barveni celulézy:

Ostaziny V jsou vinylsulfonova reaktivni barviva se stfedni reaktivitou.
Jsou vhodna pro barveni celul6zovych substratl vytahovacimi i klocovacimi postupy.

Vyznacuji se dobrou reprodukovatelnosti a technologickou spolehlivosti. [6]

Sortiment barviv pro textilni aplikace:

OSTAZINOVA ZLUT V-FG Reactive Yellow 42

OSTAZINOVA ZLUT V-GR Reactive Yellow 15

OSTAZINOVA ORANZ V-3G Reactive Crange 72 il |
OSTAZINOVA ORANZ V-3R Reactive Orange 16 |
OSTAZINOVA CERVEN V-5B 110 Reactive Red 35 . |
OSTAZINOVA CERVEN V-RB Reactive Red 198 |
OSTAZINOVA MODR V-R Reactive Blue 19 |
OSTAZINOVY TYRKYS V-G Reactive Blue 21 . |
OSTAZINOVA CERN V-B Reactive Black 5 i |

Obrazek 5: Sortiment reaktivnich Ostazinovych barviv [6]

Pro tuto praci byly vybrany pravé tyto Ostazinova barviva a konkrétné Ostazinova
oranz V3-R. Pojmenovani reaktivni barvivo se odvozuje od skuteCnosti, Ze barvivo
chemicky reaguje se substratem (vlaknem) a mezi chromoforem a substratem se utvofi
kovalentni vazba. Jelikoz kovalentni vazba je velmi pevna (energie potfebna k jejimu
roz§tépeni ¢ini 215 - 300 kJ.mol!) tak v porovnani s ostatnimi typy barviv (napf.
vodikova vazba ma energie 21 - 30 kJ.mol?) jsou vybarveni reaktivnimi barvivy velmi

stala v prani a otéru. [8]
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Historie:

Prvni reaktivni barviva byla uvedena na trh firmou ICI (Velka Britanie) v roce 1956
a to jako reaktivni barviva ur€ena na vinu. Pozdéji se reaktivni barviva na vinu
viceméné prestala vyrabét a za¢ala se vyrabét reaktivni barviva na celulézova vlakna,
kde postupné zacCala dominovat a dnes pfedstavuji hlavni tfidu barviv na celul6zu.

Reaktivni azobarviva se vyznacuji vysokymi mokrymi stalostmi, vysokou vytaznosti
barviva z lazné, ktery samoziejmé zavisi na typu barviva, vysokou brilantnosti, v
porovnani s kypovymi barvivy niz8i cenou a jednoduchou aplikaci. [6]

Reaktivni barvivo ma obecné konstituci zobrazenou na obrazku 7.

SS—'chranfnr |_| miastek |_1:!_5

Obrazek 6: Obecna struktura reaktivniho barviva [6]

V obrazku 7 SS znadi solubilizaéni skupinu (obvykle SOsH), ktera zpusobi, ze
barvivo je rozpustné ve vodé. RS znaci reaktivni skupinu, ktera reaguje s viaknem.
Chromofor je nositel barevnosti, €ili konjugovany systém elektroni. Chemicky mustek
je v molekule reaktivniho barviva proto, aby oddélil reaktivni skupinu od chromoforu, a
tim padem aby chromofor a reaktivni skupina netvofili jeden konjugovany systém. Je to

proto, aby reakci s vlaknem nedochazelo ke zménam barevnosti. [8][10]
Nevyhody:

S aplikaci reaktivnich barviv jsou spojeny tfi zakladni problémy, které jsou
v podstaté stejné pro vSechny druhy reaktivnich barviv, v€etné barviv na celulézova
vlakna. Prvnim problémem je afinita barviva k vlaknu, ktera nesmi byt ani pfilis mala
ani pfili§ velka. Mala afinita barviva k vzorku by zpuUsobila, ze hydrolyza reaktivni
skupiny by byla preferovana oproti fixacni reakci. Naopak vysoka afinita by jednak
zpusobila, Ze barvivo by bylo fixovano nejvice na povrchu vlakna, a Ze zhydrolyzované
barvivo by diky své vysoké afinité k viaknu neslo na konci barviciho procesu vyprat. To
by zpUsobilo nizké stalosti v prani. Zhydrolyzovanym barvivem je v tomto pfipadé
barvivo, které ma na sobé navazan kyslik, a nadale jiz nedokaze s danym substratem
reagovat, jelikoz procesem navazani barviva na —OH skupiny v dané vodni lazni cela
reakce barviva se substratem kondéi. [6]

Druhym problémem je stupen fixace barviva. Pozadavek na sou€asna barviva je
ten, aby stupen fixace byl pfes 90%. Zbyvajicich 10% je barvivo bud zhydrolyzované ¢i
nezreagovane.

Tretim a poslednim problémem je stabilita vazby barvivo - vzorek.

Je-li substratem celuléza, musi tato kovalentni vazba byt pevna v silné alkalickém

prostfedi za vysSich teplot. [8]
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3.1 Ostazinova oranz V3-R

Ostazinova oranz je reaktivnim barvivem, které bylo v této praci pouzito na procesy
barveni celul6zovych materiald. Hodnota A tohoto barviva je udana 495, coz pfi méfeni
na spektrofotometru budeme udavat jako vrchol. Molarni hmotnost tohoto barviva je
617, 53708 g.mol™. [6]

Vybarveni na nemercerovaném popelinu

1,50% 4,00%

Obrazek 7: Vybarveni Ostazinovou oranz V3-R na mercerovaném popelinu [6]

Retézec

M OH

N NHCOCH,
HO38 ! ‘

Obrézek 8: Retézec Ostazinové oranz V3-R, [6]
Charakteristika

Tabulka 3: Charakteristika Ostazinové oranz V3-R [6]

C. L Reactive Orange

C. I. No. 17757

CAS No. 20262-58-2

Chemicka trida Reaktivni azobarvivo
Vlastnosti

Tabulka 4: Viastnosti Ostazinové oranz V/3-R [6]

Rozpustnost (g/l pfi 25°C) 70

Barveni smési PES/bavina (dvoulazriové barveni) | vhodné

Barvici zpusob Pad-Batch vhodny
Egalizacni schopnost dobra az velmi dobra
Vypratelnost dobra
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3.2 Barveni celulézovych viaken reaktivnimi barvivy

Pomémé jednoduchy postup pro barveni celul6zovych materialdl reaktivnimi
barvivy, ktery vyvinuli Rattee a Stephen, se stédle pouziva hojné po svété. Vyrobci
barviv pfinasSeji stale nova reaktivni barviva s pfizplisobenymi, resp. zlepSenymi
vlastnostmi pro barveni (taktéz tisk) celul6zovych viaken.

Hlavnim trendem vyvoje je zvy$ena fixovatelnost a moznost snizit davky NaCl pfi
barveni, napf. reaktivni barviva Low-salt.

Nejrozsifenéjsi zpusoby lazfiového barveni reaktivnimi barvivy jsou zalozeny na
substantivnim vytazeni téchto barviv na material, ale bez pfisady alkalie. Teprve potom
se lazen alkalizuje bud jednorazové &i nékolikrat za sebou dalSimi pfidavky alkalie.
Pfidanim alkalie vznika kovalentni vazba s vlaknem (tzv. alkalizace). DGvod, pro¢ je
alkalii nutno pfidat, je ten, abychom dosahli egalniho vytazeni co nejvét§iho mnozstvi
reaktivniho barviva na vldkno a jeho naslednou fixaci. Je nutno uskute¢nit stejnomérné
natazeni barviva béhem ,substantivni“ faze barveni, jelikoz v pribéhu dané alkalizace
neni jakékoliv vyrovnani pfipadnych nestejnomérnosti mozné. [8][10]

Afinita béznych reaktivnich barviv k celulézovym viaknim je o néco menSi nez u
pfimych barviv. To se projevuje tak, ze efektivni pfisada neutralniho elektrolytu (coz je
v tomto pfipadé NaCl, ale mlze byt téZ Na,SO.) je téméf o jeden fad vysSi nez u
pfimych barviv.

V odpadnich vodach se vyskytuji vysoké davky soli a alkalii, proto jsou reaktivni
barviva aplikovana lazfiovym zplsobem podnétem k ekologickym namitkam.

Co se tyCe teploty substantivniho pfebarveni, pfedpisy barviren vétSinou pracuji
s niz§imi teplotami, a pak se lazen zahfiva na teplotu optimalni pro alkalickou fixaci.
Dlvod je ten, Ze pfi nizSich teplotach je pocate¢ni sorpce pomalejsi, coz je vyhodné
pro egalizaci.

Pfi nékterych postupech se naopak objevuje i uplatnéni principu co nejvyssi teploty
ke konci substantivni faze barveni. ZvySenim teploty docilime rychlejSiho migracniho
vyrovnani po¢atecnich neegalit.

Na substantivni fazi barveni nasledné navazuje alkalizace lazné, ktery vyvola
chemickou reakci reaktivnich barviv s celulézou (fixaci). Pfi tom jsou uplatfiovany tyto
zkuSennosti:

a. Teplota alkalizované lazné vyplyva z reaktivity pouzitého barviva. Pfi pouziti

silngjSi alkalie se dana teplota muze snizit. [8]
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b.

C.

Délka fixace se pohybuje vrozmezi 40 — 100 minut, nékdy i vice dle
potfeby sytosti odstinu.

Alkalie, ktera musi byt pfedem rozpusténa a rozfedéna se muze pfidat
k 1azni jednorazové, €i se rozdéli do dvou, pfipadné vice davek pfidavanych
pravidelné po 10 — 20 minutach. Poté v pIné alkalizované lazni fixace

pokracuje dalSich 30 — 60 minut.

Nékteré technologie vyuzivaji kombinaci alkalii tak, Zze nejprve se pfida
slabsi alkalie (napf. NaHCOs3) a po 15 — 30 minutach silngjSi alkalie (napf.
Na>COs), (8]

U mnoho reaktivnich barviv Ize toto lazfiové barveni realizovat velmi jednoduchym

zpusobem, kterému se Fika ALL-IN. V tomto pfipadé se pfidavaji vSechny pfisady

v€etné alkalie najednou do 14zné od samého pocatku barveni. Je ov8em nutno

zduraznit, Zze pouzita alkalie musi byt velmi pfesné zvolena a vyzkousena s ohledem

na reaktivitu konkrétniho barviva a na pouZity ¢asoveé teplotni rezim barveni.

Byly vybrany 3 schémata rezimu jednotlivych podskupin reaktivnich barviv. Jsou

znazornény nize v poradi od nejreaktivnéjSich (nizka teplota alkalické fixace) k t€m

méneé reaktivnim (teplota fixace 70 — 90 °C).

1)

2)

3)

Dichlortriazinova reaktivni barviva, ktera v podstaté reaguji za studena.

Rika se jim tzv. ,S-barviva“, v tuzemsku se setkame s Ostazinem S.
Postupuje se tak, ze se nejprve smaci vybrané barvivo, po 10 minutach se
pfida NaCl a nasledné po 20 minutach se pfidava alkalie Na,COs. Cely
proces se provadi za teploty 30-40 °C. Po pfidani alkalie do lazné dochazi
k fixaci zhruba po dobu 30 minut a poté se vzorek vypere.

ALL-IN, které se vyuzivaji k barveni na aparatech. Tato varianta spociva
v tom, ze barvivo, NaCl a taktéz alkalie se pfida do lazné najednou a po
dobu 60 minut za teploty 25 °C dochazi k fixaci. Poté nasleduje prani.

Tato metoda postupu byla realizovana pravé v této praci.

DalSi skupinou jsou Vinylsulfonova reaktivni barviva a v tuzemsku

konkrétné Ostazin V. Za bézné pokojové teploty smacime substrat, po 10
minutach pfidavame NaCl a po dalSich deseti pfidavame sodu. Poté dany
material zahfivame na teplotu 40 — 60 °C po dobu 60 minut a nasledné
pereme. [10][11]
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Reaktivnimi barvivy by se teoreticky méla ziskat vybarveni s mokrymi stalostmi o
stupni 5, jelikoz kovalentni vazba je v béznych uzivatelskych laznich nerozlozitelna.
V praxi se realné technologie vSak tomuto idealu jen Castecné pfiblizuji. Stalosti jsou
totiz zavazné zhorSovany ulpélym hydrolyzovanym reaktivnim barvivem, které je
udrZovano na vlakné slabymi fyzikalnimi silami. [10]

Afinita hydrolyzovaného reaktivniho barviva k celulé6ze je asi polovi¢éni nez u
pfimych barviv. Odstranéni hydrolyzatu reaktivniho barviva je ovSem zdlouhavy
proces, jelikoZz substantivita velmi zpomaluje vypirani tohoto neZadouciho podilu
reaktivniho barviva z vlaken.

Technologicky zavéreéné zpracovani zahmuje tyto diléi na sebe navazujici
operace:

» Za potfebi je dikladné oplachovani studenou vodou, které ma za cil
odstranit velké mnoZstvi pfisad, zejména soli, které by zpomalovali vypirani
hydrolyzovaného reaktivniho barviva a alkalie.

= Nasledné je za potfebi substrat vyprat teplou vodou, ktera ma zhruba 70 —
80 °C.

= Mydleni za varu je nejvice rozhodujici sou€asti zavérecného zpracovani. Je
vcelku vyhodné ho nékolikrat zopakovat.

= Neustalé oplachovani teplou a studenou vodou. [8]

Reaktivni barviva se neustale vyviji, objevuji se barviva nova, rychleji reaguijici

s vlakny a jejichz hydrolyzaty se lépe vypiraji. DalSi vylepSeni spocCiva ve zvyseni

absorpéniho koeficientu reaktivnich barviv. Sytosti daného odstinu by se dosahlo pfi

nizSich davkach barviva a tim by se snizil i podil zhydrolyzovaného reaktivniho barviva.
[11]
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Experimentalni ¢cast

Jak bylo Ffe€eno jiz v uvodu, obsahem této prace je barveni ¢ty rdznych
celulézovych vzorkud reaktivnim barvivem v péti cyklech. Pro tento proces bylo vybrano
reaktivni barvivo Ostazinova oranz V3-R od firmy Syntesia a.s..

Mezi testovanymi vzorky je viskdza, lyocell, a dva rGizné typy baviny. Ugel tohoto
vybéru je ten, Ze podstatou hodnoceni vybarveni u jednotlivych materiall bude
odliSnost z hlediska struktury vliaken jednotlivych materialu.

Kromé toho budeme také hodnotit zménu dostavy pfed a po barvicim procesu,
remisni hodnoty nabarvenych vzork(, koncentraci barviva ve zbylé lazni a jako
stalostni zkousky budeme realizovat stalostmi danych material( v alkalickém potu.
Obsahem této experimentalni ¢asti bude pfimo popis samotného barveni, popis vzork(

pfed a po barveni, analytika zbylych lazni a celkové zhodnoceni daného experimentu.

4.Popis barviciho procesu

Co se tyCe samotného barviciho procesu, zacali jsme tim, Zze jsme si nejprve
zajistili od kazdého druhu materialu 5 g vzorku (tedy dohromady 20 g vzork(), ktery
nyni slouzi jako vysledny produkt tohoto celého barviciho procesu. Ke kazdému
materialu jsme pfidali dalSich 5 malych vzorkl vazicich 0,5 g, které slouzi jako stupnice
barevnosti po jednotlivych cyklech barveni. Téchto 5 malych vzorkd jsme v 1. cyklu
obarvili spole¢né, a poté s kazdym dalSim cyklem jeden maly vzorek ubirali. Diky tomu
muzeme nyni vyhodnotit rlst sytosti u jednotlivych druht materiall s jednotlivymi
barvicimi cykly.

Po pfipravé vzorkl bylo zapotfebi si pfipravit neutralni elektrolyt NaCl, alkalii
Na.CO3 a samoziejmé také samotné barvivo. Sil se udava v mnozstvi 50 g/l a alkalie
15 g/I. My jsme pfipravovali 8 lazni po 100 ml, pfiéemz kazdy druh materialu mél jednu
lazen uzpusobenou pro 1 velky vzorek, a druhou lazen mél pro 5 malych vzorkd. Bylo
tedy nutno si tyto hodnoty prepocCitat na takovy objem, ktery jsme potFebovali.

Pro 800 ml lazen jsme davkovali 1 g barviva.
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Zakladni barvici predpis:

= Metoda ALL IN, 80° (60min)

= 5 % vybarveni

= 1 g Ostazinova oranz V3-R

= 159/ Na;COs

= 50 g/l NaCl

= 1:40

= Vzorky — 2,5 g (4x), 0,59 (20x) — 20 g materialu

Nejdfive jsme si tedy odméfili barvivo, a to jsme poté dikladné rozmichali s malym
mnozstvim vody.

Nasledné jsme si odméfili NaCl a pfed pfidanim soli do lazné s barvivem jsme
nejprve dukladné promichali a rozpustili opét ve vedlejSi nadobé s vodou. Poté jsme
prilili k roztoku s barvivem. Posledni slozkou roztoku je alkalie, na jejiz dukladné
promichani a rozpusténi pfed pfidanim do roztoku s barvivem je kladen velky dlraz,
jinak nemusi dojit ke stejnomé&rnému obarveni substratu. Tudiz jsme opakovali stejny
postup jako se soli — fadné jsme alkalii s vodou promichali a az po jejim dokonalém
rozpusténi jsme pfidali do roztoku s barvivem a soli. Tento roztok jsme doplnili vodou
do 800 ml a nasledné rozdélili do 8 specialnich tlakovych patron po 100 ml. V prvni
patroné byl 1 velky vzorek, v druhé patroné bylo 5 malych vzorku, tim padem kazdému
druhu materialu nalezely 2 patrony. Tyto patrony jsme poté viozili do pfistroje AHIBA,
coz je rotacni aparat, ktery tyto patrony zahfal na 80 °C a po dobu 60 minut, 60
otackami za minutu jsme tyto vzorky nechali fixovat.

Po 60 minutach fixovani byly patrony vytazeny a nasledovalo prani. VSechny
vzorky jsme prali ve &tyfech pracich laznich, dokud praci voda nebyla ¢ira. Tyto lazné
(ze vSech péti cykll barveni) jsme si ponechali pro pozdéjSi testovani mnozstvi
zbylého barviva, které v nich zlstalo.

Cely tento proces jsme opakovali dohromady 5x, pfi¢emz jak uz bylo feceno vyse,
jediné, co se zménilo, bylo to, Ze jsme ubirali s kazdym dalSim cyklem jeden maly
pulgramovy vzorek materialu.

Jiz po prvnim barveni bylo na prvni pohled rozpoznat, Ze jednotlivé vzorky reaguiji
na barvivo naprosto odlisné. U vzorku viskoézy doSlo k vyraznému roztfepeni, ale
naopak k sytému a libivému vybarveni naopak u vzorkd bavin je vybarveni mirné
svétlejSi, ale struktura textilie zachovana. Taktéz u lyocellového vzorku dopadlo
barveni velice dobfe a material zistal neposkozen.

Postupem barveni se sytost barviva na vlakné samoziejmé zvétSovala.
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5. Popis vzorku

Materialy obsazené v této praci nejsou smésové, ale jednokomponentni. Jedna se

tedy o dva vzorky 100% baviny, o vzorek 100% lyocellu a 100% viskézy.

Popis vzorkl pred barvenim

Tabulka 5: Popis dostav materialll pred barvicim procesem

Vzorek Material Vazba Do Du
1 100% BA 1 platno 24 niti /1 cm 24 niti /1 cm
2 100% LYOC platno 30 niti/ 1 cm 30 niti /1 cm
3 100% BA 2 platno 28 niti /1 cm 28 niti /1 cm
4 100% VS platno 22 niti/ 1 cm 22 niti/ 1 cm

Pomoci mikroskopu byly vyfoceny snimky viaken obsazenych v jednotlivych
materialech. Na snimcich je k zahlédnuti typicka materialni struktura kazdého z danych

vzorku.

Obrazek 9: Bavina 1, snimek z mikroskopu
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Obrazek 11: Viskéza, snimek z mikroskopu
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Obrazek 12: Bavina 2, snimek z mikroskopu

Nasledné jsme opét pomoci mikroskopu a nafocenych snimkd nameéfili 50 hodnot
priiméru jednotlivych vliaken osnovnich a utkovych niti u kazdého materialu (viz pfiloha
1-8). Hodnoty v tabulkach jsou udany v um. Z téchto hodnot byl nasledné vypocitan
primér, smérodatna odchylka a interval spolehlivosti priméru viakna u jednotlivych

materiald.

BAVLNA 1

OSNOVA: pramér = 18,261; smérodatna odchylka = 3,250
IS 95%: (17,029; 19,493)

UTEK: primér = 18,023143 smérodatna odchylka = 3,160
IS 95%: (16,825; 19,221)

BAVLNA 2

OSNOVA: prumér = 18,238; smérodatna odchylka = 3,061
IS 95%: (17,078; 19,398)

UTEK: prumér = 18,285; smérodatna odchylka = 3,190

IS 95%: (17,0757; 19,494)
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VISKOZA

OSNOVA: pramér = 16,801; smérodatna odchylka = 2,797
IS 95%: (15,741; 17,861)
UTEK: pramér = 16,437; smérodatna odchylka = 2,828
IS 95%: (15,365; 17,509)

LYOCELL

OSNOVA: pramér = 10,54; smérodatna odchylka = 1,91
IS 95%: (9,816; 11,264)
UTEK: pramér = 11,074; smérodatna odchylka = 1,855
IS 95%: (10,371; 11,777)

Z téchto hodnot byli posléze vypocitany jemnosti viaken danych materialu, které

jsou uvedené v tabulce nize.

Tabulka 6: Vypocitané hodnoty jemnosti viaken

BA 1 BA 2 VS LYOC
oshova 3,928 dtex 3,919 dtex 3,310 dtex 1,309 dtex
utek 3,827 dtex 3,939 dtex 3,183 dtex 1,445 dtex
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Popis vzorkt po barveni

Zhodnoceni zmén dostav osnovy a Utku prfed a po barveni na jednotlivych

materialech:

Pocdty niti v tabulce jsou udavany na 1 cm.

Tabulka 7: Popis zmén dostav u jednotlivych vzork(

BA 1 BA 2 VS LYOC
pfed | po | pfed | po | pfed | po | pFed | po

Do | 24 | 24| 28 |28 | 22 | 28| 30 |30

Da| 24 |24 | 28 | 28| 22 | 28| 30 |30

Jak mazeme vycist z téchto dat v tabulce, ke zméné dostavy doslo pouze u vzorku
viskozy, kde se zménila jak dostava osnovy, z 22 niti/lcm na 28 niti/cm tak stejné i

dostava utku.

Zhodnoceni vybarveni vzorkd mezi jednotlivymi cykly

Obrazek 13: Bavina 1 - proces 5 cykli barveni
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Obrazek 15: Lyocell - proces 5 cykli barveni

Obrazek 16: Bavina 2 - proces 5 cykli barveni

Jak muzeme vidét na jednotlivych obrazcich, koncentrace barviva na viakné
s kazdym cyklem rostla zhruba do 3. — 4. cyklu, a u vzorku z posledniho cyklu zac¢ala
klesat. U kazdého materialu se s 5. cyklem barveni zacal substrat lehce zakalovat. Je

to dano pfidanou alkalii, ktera se zaCala na jednotlivych vzorkach srazet.
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Hodnoceni remisi na barvenych materialech

Hodnoty remisi vzorkG mezi jednotlivymi cykly byly méFeny na pfistroji Datacolor
Spectraflash SF600+, uspofadani di:8°, SCI (Specular component included, v pfekladu
znamena — véetné zrcadlové slozky odrazu).

Vzorek byl osvétlovan v integratoru se zrcadlovou slozkou rozptylenym svétlem,
osa snimaciho paprsku byla odklonéna od normaly s maximalni uchylkou osy
sbérného svazku 8° od normaly a s maximalnim rozptylem + - 5°. Uspofadani 8° se
pouziva v pfipadé, kdyz nechceme, aby osvétlujici paprsek dopadal kolmo na substrat,
ale dopadal s urcitym odklonem zhruba mezi 5°a 10°.

Vnitfni povrch integratoru je opatfen bilym odrazejicim poviakem s minimalni
selektivitou odrazu. Integrator ma byt rovnéz vybaven clonkou zamezuijici pfimy dopad

osvétlujicich paprskd na méfeny vzorek.

Tabulka 8: Vypocitané K/S hodnoty

Vypocitané hodnoty K/S ziskané z namérenych remisi barvenych vzorki
cyklus BA 1 BA 2 VS LYOC
1 5,333 4,173 15,952 10,793
2 8,441 6,461 18,467 12,769
3 10,160 8,327 18,864 14,727
4 11,157 9,246 14,822 13,954
5 7,749 7,050 18,776 11,761

V grafu na nasledujici strané jiz I1ze vidét tyto hodnoty K/S, které byly vypocitany
pravé z danych hodnot remisi. Tyto hodnoty mame pro vsSechny jednotlivé cykly
barveni a jednotlivé typy vzorkl. Diky tomu, Ize vidét pribéh ristu koncentrace barviva
na jednotlivych materidlech a nasledny pokles a vypirani barviva, ktery je viditelny
v poslednich cyklech barveni, coz se tyka vSech materiald kromé lyocellu. Tam doslo

k poklesu u ¢tvrtého cyklu barveni a u patého hodnota K/S opét vzrostla.
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Porovnani K/S hodnot pro jednotlivé materialy
20
18 ¢ Bavina 1
16
14 W Bavina 2
n 12
¥ 10
8 Lyocell
6
4 A Viskoza
2
0
0 1 2 3 4 5 6
cykly barveni

Obrazek 17: Graf K/S hodnot pro jednotlivé materialy

Na nize uvedeném grafu lze jiz vidét samotné remisni kfivky barevnym vzorku
vSech 5 cykll vSech 4 materialech. Osa x znazorfiuje vinovou délku v nm, a osa y
znazornuje relativni intenzitu.

Remisni kfivky materiali ve vSech 5 cyklech

——Bavlnal
——Bavlna2
Bavina3
——Bavlna4
——Bavlnab
—— Lyocell1
——Lyocell2
—Lyocell3
—— Lyocell4
Lyocell5
Bavina*1
Bavina*2
~———Bavlna*3
~———Bavlna*4
——Bavlna*5
- Viskoza1
—— Viskéza2
——Visk6za3
——Viskézad
~—Visk6zab

360 410 460 510 560 610 660
Vinova délka v nm

Obrazek 18: Graf remisnich krivek
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Uréeni koncentrace barviva na vliakné resp. procenta vytazeni

Nejprve bylo zapotiebi realizovat tzv. koncentraéni fadu pomoci kalibraéni pfimky.
Kalibra¢ni pfimka vychazi z absorbanci roztok( urcité koncentraéni fady. Vybrali jsme
si 4 ruzné koncentrace barviciho roztoku, které jsme si nasledné zméfili pomoci

spektrofotometru. Jednalo se o roztoky:

Tabulka 9: Namérené absorbance k jednotlivym koncentracim barviva

Obsah | Koncentrace barviva (g/l) | Namérena absorbance
0,1 ml 0,002 0,055
0,5 ml 0,01 0,274
1ml 0,02 0,547
2ml 0,04 1,041

Na nasledujicim obrazku jiz muzeme vidét graf, ktery demonstruje onu kalibraéni

pfimku, diky které ziskavame absorbacni koeficient potfebny pro dalsi vypocty.

Kalibracni primka

o
[

y =27,361x

2=

o
N

A

o
)

Namérena absorbance
o
w

o
JEEY

—— Linedrni (A)

o

0 0,005 0,01 0,015 0,02 0,025
Koncentrace barviva (g/1)

Obrazek 19: Kalibracni primka barviciho roztoku

A ted jiz k samotnému ureni koncentrace barviva na viakné.

Hodnoty absorbance (A) byli naméfeny pomoci spektrofotometru. Roztok byl
zfedén 5x (100 ml roztoku barviva se soli a alkalii + 400 ml pracich lazni) a z tohoto
500 ml roztoku bylo odpipetovano 5 ml a doplnéno vodou do 50 ml, tedy 10x.

Dohromady mame tedy zfedéni 50x (5*10).

43



Pomoci absorbacniho koeficientu (v pfedeslém grafu hodnota y = 27,361) jsme
vypocetli nejprve koncentraci barviva ve zbylé lazni C.. Postupovali jsme tak, Ze
hodnotu absorbance A jsme vydélili hodnotou absorbacniho koeficientu, a vysledek
tohoto poméru vynasobili hodnotou zfedéni (tedy 50). Pomér koncentraci lazné ke
koncentraci plvodni lazné jsme vyjadfili v % a odecetli od 100, ¢imz jsme ziskali
hodnotu E — procento vytaZzeni l1azné, které v naSem pfipadé vychazelo zhruba mezi
40 - 50 % vzhledem k pouzivani metody ALL IN a vzhledem k danym laboratornim
podminkam.

Dale byla spocitana uz jen absolutni koncentrace na vldakné a na konci jsou

hodnoty ze vSech téchto péti cykli sumarizované v jedné celkové hodnoté.

1. CYKLUS

Tabulka 10: Hodnoty 1. cyklu barveni

VZOREK | A z C.(g/l) | Cs(mg/g)

1-LYOC | 0,453 | 50 0,828 16,704

2 0,458 | 50 0,837

3-BA1 |0520| 50 0,950 11,515

4 0,533 | 50 0,974

5- VS |0,391| 50 0,715 20,908

6 0,405 | 50 0,740

7-BA2 0,502 | 50 0,917 12,903

8 0,513 | 50 0,937
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2. CYKLUS

Tabulka 11: Hodnoty 2. cyklu barveni

VZOREK | A | Z | C.(g/) | Cs(mg/g)
1-LYOC | 0,392 |50 | 0,716 | 21,346
2-BA1 | 0,449 |50| 0,821 | 17,180
3-VS |0,428|50]| 0,782 | 18,715
4-BA2 | 0587 |50| 1,073 7,092
3. CYKLUS

Tabulka 12: Hodnoty 3. cyklu barveni

VZOREK | A | Z | Cy.(gn) | Cs(mg/g)
1-LYOC | 0,434 |50 | 0,793 | 18,276
2-BA1 | 0,62 |50 1,133 4,680
3-VS |0,567 |50 | 1,036 8,554
4-BA2 | 0,68 |50 | 1,243 0,294
4. CYKLUS

Tabulka 13: Hodnoty 4. cyklu barveni

VZOREK | A Z | CoL(9/l) | Cs (mg/g)
1-LYOC | 0,471 |50 | 0,861 | 15571
2-BA1 | 06 |50 1,096 6,142
3-VS |0,544 |50 | 0,994 | 10,235
4-BA2 |0,662|50| 1,210 1,610
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5. CYKLUS

Tabulka 14: Hodnoty 5. cyklu barveni

VZOREK | A Z [ CL(g/) [ Cs(mglg)

1-LYOC | 0,602 | 50 | 1,100 5,996

2-BA1 | 0,68 |50 | 1,243 0,294

3-VS |0,668|50| 1,221 1,171

4-BA2 | 0649 |50| 1,186 2,560

Suma koncentraci na substratu (mg/qg):

Tabulka 15: Suma koncentraci barviva na jednotlivych materialech

1 2 3 4 S)

Lyocell | 16,704 | 38,051 | 56,327 | 71,898 | 77,894

Bavinal | 11,515 | 28,694 | 33,374 | 39,516 | 39,810

Viskéza | 20,908 | 39,622 | 48,176 | 58,412 | 98,412

Bavina 2 | 12,903 | 19,996 | 20,290 | 21,900 | 24,460

Z tabulky Ize poté lehce vyhodnotit, Ze nejvétsi koncentraci barviva na substratu
ma vzorek lyocellu, nasledné hned po ném ma druhou nejvétsi koncentraci viskéza a

dvé nejmensi hodnoty koncentraci barviva ma bavina 1 a 2.
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Hodnoceni stalosti v alkalickém potu

Nazev normy: METODA ZKOUSENiI STALOBAREVNOSTI V POTU
Cislo normy: CSN EN ISO 105-E04 (80 0165) — alkalicky pufr

Metoda je =zaloZzena na zjistovani zmény odstinu vzorku a zapousténi

doprovodnych tkanin ve stupnich Sedé stupnice pfi plsobeni alkalickych &i kyselych
roztokU, obsahujicich histidin a imitujicich lidsky pot.

Postup: Z malych vzorkdl o hmotnosti 0,5 g, které jsme barvili, jsme si vzali vzdy
jeden po prvnim barvicim cyklu a druhy po patém barvicim cyklu (pro pozdéjsi
srovnani) a kazdy z nich jsme smodili v roztoku simulujicim alkalicky pot. Dané vzorky
jsme poté ruéné vyzdimali a odlozili na pfedem pfipravené sklicko se surovou bilou
tkaninou. Toto jsme opakovali u kazdého materialu, tedy 4x. Poté jsme sklicka
jednotlivé poskladali na sebe a vilozZili mezi dvé destiCky zkuSebniho zafizeni, ktery
zajistil tlak 12,5 kPa. Toto zkuSebni zafizeni se vzorky jsme poté nechali susit po dobu
4 hodin pfi cca 37 °C.

Hodnoceni: Hodnotili jsme zménu odstinu u kazdého materialu po realizaci této
zkouSky a také zapusténi vSech doprovodnych tkanin, a to u malého vzorku po prvnim
barvicim cyklu a u vzorku po patém barvicim cyklu ve stupnich Sedych stupnic.

Vyhodnoceni: Co se ty¢e hodnoceni zapusténi vzork(l na surovou bilou tkaninu, u
baviny 2 a lyocellu se neprokazalo zadné zapousténi, kdezto u baviny 1 se u vzorku po
1. cyklu barveni prokazalo lehké zapusténi, konkrétné Cislo 4 na Sedé stupnici.

U vzorku po 5. cyklu barveni bylo zapusténi do surové tkaniny razantngjsi, tudiz
jsme dostali stupen 3. A kone¢né u posledniho materialu, viskézy, se na vzorku po 1.
cyklu barveni neprokazalo zadné zapusténi, a u vzorku po 5. cyklu barveni jen lehké,
Cislo 4 na Sedé stupnici.

Ohledné zmén odstinu u vzorku, které byli smoceny v alkalickém pufru vzhledem

k plivodnim vzorkiim zde nebyla prokazana zadna zmeéna.

Tabulka 16: Hodnoceni stalosti materiali v alkalickém potu — zapousténi do doprovodné tkaniny

BA1l|LYOC |BA2|VS

Vzorek po 1. cyklu barveni 4 5 5 5

Vzorek po 5. cyklu barveni 3 5 5 4
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6. Vysledky a diskuse

V souvislosti s cyklickym barvenim byly v praci sledovany zmény barveného
materialu — dostava a stalosti v alkalickém potu. Zmény v dostavé se projevily jen u
viskozového materialu, pfiemz u viskozy je znama nizka stabilita v alkaliich. Barvici
lazen je alkalicka a je tedy pravdépodobné, Ze dochazi k bobtnani béhem barviciho
procesu a naslednym strukturnim zménam.

PFi zjiStovani stalosti v alkalickém potu nedoSlo ke zméné odstinu obarvenych
materiall, ale z hlediska zapou$téni dochazi u nasobné barvenych vzorkd k mirnému
zhorseni.

Zajimavé je sledovani K/S hodnot obarvenych vzorku. Ve vSech pfipadech dochazi
k jejich narustu az do 4. cyklu. Narast tmavosti je patrny i subjektivné.

Nejvyssi K/S hodnoty vykazuji viskézové vzorky, coz odpovida predstavé o
nejlepSi barvitelnosti viskézovych vlaken. Plati to tedy i v pfipadé nasobného
cyklického barveni.

Srovname-li sytost vybarveni s hodnotami koncentrace barviva fixovaného na
vlakné, zjistime, Ze nejvice barviva je fixovano na lyocellu, a to i pfesto, Zze se tento
material zda na pohled svétlejsi nez viskdza. Tento jev je dan tim, ze lyocellova vlakna

maji z testovanych vlaken nejnizsi jemnost.
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7.2aver

Cilem této prace bylo porovnani jednotlivych materiald celul6zového plivodu po
barveni reaktivnim barvivem Ostazinova oranz V3-R v péti cyklech.

V této praci jsme zkoumali koncentraci barviva ve zbylych barvicich laznich,
zaroven s laznémi pracimi. Z téchto hodnot jsme poté dostali celkovou koncentraci
barviva na daném materialu. Pomoci pfistroje Datacolor jsme ziskali hodnoty remisi
téchto vzorkd, z nichz jsme vypocitali hodnoty K/S Kubelka-Munkovy funkce.

Vzorky jsme taktéZz hodnotili z hlediska zmény dostav pfed a po barveni, a
nakonec jsme na téchto vzorkach realizovali stalostni zkousku stalobarevnosti v
roztoku simulujicim alkalicky pot, jejiz vysledky jsme poté hodnotili pomoci Sedé
stupnice.

Diky realizaci barveni malych vzork(l jsme ziskali barvici stupnici jednotlivych
materiall po kazdém cyklu barveni. S kazdym cyklem sytost vzorku rostla, u vlaken
z regenerované celuldzy vice nez u baviny.

Z hlediska sytosti materialu tento proces zaruCené vyhrala viskéza, nicméné
cyklickym barvenim a pranim material zacal v téchto laznich (velmi pravdépodobné z
dlvodu pfitomnosti alkalie) bobtnat, a tim doslo k strukturnim zménam vzorku.

U lyocellového vzorku se vysyceni barviva mirné snizilo, ale material zUstal beze
zmény. Bavinéné vzorky dopadli témér stejné, oproti viskdze a lyocellu je tedy sytost
vzorkd pomérné mdla, nicméné struktura materialu zUstala neposkozena.

Problém, na ktery jsme béhem barviciho procesu narazili, byl ten, ze v poslednich
cyklech barveni doSlo ke znecisténi povrchu materialu. V experimentech které byly
provedeny v ramci sledovani procesu cyklického barveni v dfivéjSich dobach, se tento
problém prakticky nevyskytoval a pokud ano, jednalo se o jeden vzorek tmavého
barviva po desatém cyklu barveni, coz bylo hodnoceno jako nahodny jev. Vzhledem k
typu neegality (zaSpinéni bilym praskem) lze odhadovat, ze se jedna o vysrazeny
uhlicitan.

Doporucovala bych proto analyzu vzorkd — napf. elektronovou mikroskopii, zméfit
pH vyluhu a podobné, aby bylo mozné podobnym problémim v budoucich

experimentech predejit.
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Pfilohy

Priloha 1 — seznam padesati méreni priiméru viaken v pym

BAVLNA 1

OSNOVA:
1 17,85 21 21,01 41 19,05
2 20,7 22 18,12 42 22,72
3 14,29 23 16,41 43 18,22
4 20,49 24 15,16 44 19,82
5 22,41 25 18,63 45 15,34
6 18,68 26 20,42 46 17,03
7 22,39 27 18,12 47 20,13
8 20,14 28 15,26 48 19,6
9 22,02 29 14,01 49 21,77
10 20,53 30 21,08 50 18,48
11 22,09 31 18,17

12 22,3 32 20,77

13 19,86 33 11,96

14 13,41 34 9,51

15 17,33 35 15,68

16 19,23 36 13,24

17 18,13 37 10,23

18 12,66 38 18,71

19 19,71 39 20,84

20 19,47 40 19,87




Priloha 2 — seznam padesati méreni priiméru viaken v pym

BAVLNA 1

UTEK:
1 18,15 21 22,79 41 15,86
2 16,55 22 16,55 42 22,17
3 20,41 23 18,26 43 20,46
4 17,25 24 16,64 44 21,11
5 15,3 25 10,68 45 24,48
6 19,44 26 15,1 46 14,61
7 20,46 27 17,49 47 13,42
8 19,71 28 21,98 48 19,25
9 15,57 29 20,65 49 17,55
10 20,96 30 18,42 50 13,32
11 15,12 31 19,82

12 19,03 32 13,26

13 19,78 33 10,35

14 20,7 34 12,47

15 20,54 35 18,38

16 22,3 36 16,4

17 22,47 37 15,1

18 16,86 38 18,53

19 19,36 39 19,81

20 19,2 40 17,06




Priloha 3 — seznam padesati méreni priiméru viaken v pym

BAVLNA 2

OSNOVA:

1 18,1 21 26,14 41 12,96
2 20,91 22 24,38 42 14,55
3 17,19 23 16,77 43 10,25
4 20,22 24 17,88 44 13,65
5 16,53 25 18,75 45 19,21
6 20,73 26 15,78 46 17,96
7 16,05 27 18,84 47 20,85
8 19,69 28 15,76 48 20,66
9 21,78 29 19,05 49 20,99
10 16,29 30 13,36 50 18,35
11 15,84 31 15,44

12 19,27 32 17,08

13 14,37 33 23,37

14 15,93 34 21,8

15 19,54 35 17,24

16 21,35 36 15,49

17 20,47 37 19,17

18 18,48 38 22,07

19 16,78 39 20,37

20 18,16 40 16,05




Priloha 4 — seznam padesati méreni priiméru viaken v pym

BAVLNA 2
UTEK:

1 22,88 21 15,33 41 20,72
2 19,25 22 19,82 42 22,8
3 20,22 23 21,75 43 20,99
4 17,57 24 19,66 44 12,74
5 12,02 25 18,81 45 10,14
6 19,12 26 20,34 46 9,63
7 21,08 27 21,19 47 15,68
8 20,75 28 18,23 48 11,41
9 14,29 29 20,59 49 14,85
10 15,42 30 16,35 50 18,13
11 15,59 31 15,14

12 17,27 32 20,29

13 20,55 33 21,16

14 19,31 34 20,41

15 17,17 35 20,96

16 20,75 36 17,51

17 19,79 37 20,26

18 20,47 38 20,21

19 17,9 39 19,41

20 18,14 40 20,2




Priloha 5 — seznam padesati méreni praméru viaken v ym

VISKOZA

OSNOVA:

1 16,47 21 18,32 41 16,85
2 21,26 22 15,49 42 12,55
3 18,68 23 14,68 43 14,36
4 13,41 24 15,05 44 16,16
5 16,7 25 14,04 45 12,4
6 18,63 26 14,39 46 16,8
7 20,02 27 13,16 47 14,22
8 20,99 28 14,86 48 17,25
9 19,08 29 16,79 49 19,18
10 16,99 30 12,87 50 18,55
11 17,73 31 9,18

12 20,77 32 13,74

13 16,96 33 20,42

14 11,65 34 20,99

15 20,69 35 18,53

16 17,28 36 16,98

17 15,58 37 18,49

18 16,45 38 17,02

19 17,71 39 19,08

20 20,6 40 20,01




Priloha 6 — seznam padesati méreni praméru viaken v ym

VISKOZA

UTEK:

1 11,65 21 12,08 41 12,35
2 13,16 22 11,47 42 11,42
3 16,57 23 15,28 43 13,51
4 18,15 24 16,58 44 17,17
5 19,02 25 18,63 45 18,1
6 17,93 26 17,88 46 21,9
7 13,47 27 17,1 47 20,66
8 17,85 28 15,86 48 19,72
9 16,87 29 16,64 49 21,8
10 14,82 30 17,35 50 18,61
11 16,55 31 14,25

12 15,2 32 13,15

13 19,25 33 13,15

14 17,69 34 16,6

15 17,62 35 14,65

16 19,37 36 12,98

17 18,6 37 18,06

18 17,37 38 20,84

19 18,05 39 18,71

20 15,66 40 10,51




Priloha 7 — seznam padesati méreni priiméru viaken v pym

LYOCELL

OSNOVA:

1 10,93 21 11,99 41 9,84
2 11,74 22 9,09 42 15,3
3 12,17 23 11,01 43 9,39
4 7,13 24 11,22 44 8,1

5 11,64 25 11,18 45 11,42
6 13,65 26 8,49 46 12,18
7 10,71 27 9,67 47 9,03
8 7,43 28 9,75 48 12,25
9 8,41 29 7,95 49 151
10 13,22 30 7,8 50 12,35
11 10,34 31 12,4

12 8,95 32 9,39

13 10,67 33 10,55

14 7,55 34 11,56

15 10,22 35 12,35

16 9,03 36 9,37

17 9,3 37 13,49

18 11,29 38 9,25

19 10,05 39 10,34

20 7,85 40 12,94




Priloha 8 — seznam padesati méreni priiméru viaken v pym

LYOCELL
UTEK:

1 9,37 21 12,68 41 12,18
2 12,13 22 10,65 42 14,56
3 11,42 23 12,28 43 11,58
4 10,71 24 8,49 44 10,45
5 15,66 25 10,66 45 8,76
6 14,04 26 13,49 46 8,37
7 10,82 27 9,29 47 11,93
8 12,12 28 12,02 48 9,39
9 13,07 29 7,75 49 9,41
10 13,35 30 12,65 50 8,49
11 8,75 31 10,42

12 12,45 32 14,35

13 10,26 33 11,94

14 10,61 34 9,87

15 11,15 35 7,65

16 10,96 36 10,17

17 11,61 37 9,02

18 8,61 38 10,55

19 11,01 39 12,9

20 12,26 40 11,67




