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Lyocell纤维生产用纤维素溶胀工艺的研究
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摘　要　从纤维素溶液质量、制备稳定性、纤维性能、生产经济性等角度出发,结合激光粒度仪、偏光显微镜、旋转

流变仪、离子色谱、纤维强伸度仪等结果分析,对纤维素的不同溶胀工艺进行了研究.结果表明:新型 Lyocell纤维生

产用的纤维素溶胀工艺不仅溶胀效果好,利于溶液的均匀高质量制备,而且制备流程简单化、节能化、安全化、低成本,

更适用于高效低耗工业化生产.
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　　Lyocell纤维由于兼具棉纤维的舒适性、粘胶纤

维的悬垂性和色彩鲜艳性、真丝的柔软手感、生产过

程绿色无污染等优点,成为广受关注的一种绿色纤

维.它是由纤维素直接溶解于 NＧ甲基吗啉ＧNＧ氧

化物(NMMO)/水体系所得的纤维素溶液经干喷湿

法纺制而成[１Ｇ４].为了得到高质量的纤维素溶液,纤
维素在溶解前需进行充分溶胀.NMMO/水体系对

纤维素的溶胀效果直接关系到纤维素溶液的质量、
纺丝的稳定性以及最终纤维产品的性能,溶胀工艺

技术是否节能直接关系到生产经济效益[５Ｇ６].
现有技术中,多采用引入酶等活化处理后的浆

粕与高浓度的 NMMO/水体系进行混合溶胀,再经

过真空脱水溶解成纤维素溶液[７Ｇ９].此技术在一定

程度上利于纤维素溶液的均匀制备,减少了凝胶粒

子的产生,但是活化浆粕引入了大量水分,存在重复

蒸发的反复能耗问题;浆粕活化需要一整套专用设

备,设备和工艺流程略显繁琐,而且高浓度溶剂在蒸

发、储存、输送中均存在一定的安全风险.
本研究通过对纤维素混合溶胀工艺进行分析,

从纤维素溶液质量、制备稳定性、纤维性能和生产经

济性的角度出发,研究出一种低能耗的 Lyocell纤

维生 产 用 纤 维 素 溶 胀 技 术.采 用 较 低 浓 度 的

NMMO水溶液和纤维素浆粕直接高温机械啮合混

合溶胀,消除了高浓溶剂的安全风险;浆粕无需任何

额外处理,避免了反复耗能问题,大幅度减少了设备

投资,使整个溶液制备流程简单化;预溶液溶胀效果

更好,溶解脱水过程更缓和,利于纤维素溶液的均匀

高质量制备.

１　实验部分

１􀆰１　原料

木浆[聚合度 (DP)＝５５０,α 纤 维 素 含 量 为
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９５􀆰５％],美国 Buckeye公司;NＧ甲基吗啉ＧNＧ氧化

物 水 溶 液 (NMMO,质 量 分 数 为 ５０％),印 度

AMINES&PLASTICIZERS公司,使用前蒸馏至

所需质量分数;没食子酸异丙酯、羟胺(质量分数为

５０％),BASF公司.
现有技术中,浆粕溶胀前需进行活化处理,采用

酶、碱等物质对纤维素浆粕进行处理,添加比例为

０􀆰３％~０􀆰６％(wt,质量分数,下同),活化 pH＝
５􀆰５,温度为４０~６０℃,活化时间４０~６０min,活化

终止pH＝１０~１３;再经粉碎机、压榨机等处理得到

投料所需纤维素.

１􀆰２　纤维素预溶液的制备

纤维素预溶液的制备过程即为纤维素浆粕的溶

胀过程,选用新型溶胀工艺所制纤维样品为样１,定
义为采用溶胀工艺１;现有技术所用溶胀工艺所制

纤维样品为样２,定义为采用溶胀工艺２,Lyocell纤

维制备工艺流程见图１.

图１　Lyocell纤维制备工艺流程图

[(a)溶胀工艺１;(b)溶胀工艺２]

样１的预溶液制备:选用无需任何额外处理的

纤维素浆粕,DP＝５５０,质量分数为１１％,与质量分

数为７０％~７６％(选定７３％)的 NMMO 水溶液直

接混合,加入稳定剂,通过高温机械作用均匀混合

后,在一定程度上真空脱水得到纤维素预溶液１,见
图１(a).

样２的预溶液制备:选用活化处理后的纤维素

浆粕,DP＝５２３,质量分数为１１％,与质量分数为

８０％~８６􀆰７％(选定８３􀆰５％)的 NMMO 水溶液混

合,加入稳定剂,通过机械作用均匀混合得到纤维素

预溶液２,见图１(b).

１􀆰３　Lyocell纤维的制备

纤维素溶液:将１􀆰２所制纤维素预溶液(预溶液

１、预溶液２)分别经过溶解设备,在真空条件下搅拌

脱水溶解脱泡,温度为９０~１１０℃,直至制得均匀、

无泡的纤维素溶液(纤维素溶液１、纤维素溶液２).

Lyocell纤维:采用干喷湿法纺丝,所得纤维素

溶液分别过滤、换热后,进入纺丝机,经喷丝组件挤

出,空气冷却后,进入质量分数为２０％的凝固浴中

凝固成型,再经过水洗等后道工序制得 Lyocell纤

维(样１、样２),工艺条件完全相同.
１􀆰４　测试方法

采用乌氏黏度计通过铜氨溶液法[１０]测定纤维

素浆粕聚合度;选用热台偏光显微镜(OLYMPUS
BX５１型,日本奥林巴斯公司)对两个样品的纤维素

溶解状态进行观察,无不溶物和纤维片段的亮点即

为溶解完全;选用流变仪(HAAKE MARSⅢ型,旋
转头选用P３５/TiL平板),对两个样品的纤维素溶

液进行流变 分 析,形 成 纺 丝 溶 液 的 黏 度Ｇ剪 切 曲

线[１１Ｇ１２],测 试 温 度 为 ９０℃;选 用 激 光 粒 度 仪

(HELOS/BRＧOM 型,德国SYMPATE公司)对两

种工艺下所制纤维素溶液进行粒径分析,扫描范围

为０􀆰４~２００μm;采用离子色谱仪(９３０CompactIC
Flex系列,Metrohm 公司)对两种工艺下所制纤维

素溶液进行分析,以溶液内吗啉百分含量来说明纤

维素溶液内溶剂分解程度;选用纤维细度仪(XDＧ１
型)和纤维强伸度仪(XQＧ１C 型),依据国家标准

GBＧT１４３３７,测定所制纤维样品的力学性能.

２　结果与讨论

２􀆰１　纤维素溶胀工艺对纤维素溶液质量的影响

通过纤维素溶解情况、溶液黏度特性、溶液粒径

尺寸及分布来表征纤维素溶液的质量.
为了表征所制纤维素溶液的溶解状态,对不

同纤维素溶胀工艺下所制纤维素溶液进行偏光显

微镜观察,纤维素溶液１和纤维素溶液２中均无不

溶物,说明两种溶胀工艺均可制得完全溶解的纤

维素溶液.
为了表征所制纤维素溶液的黏度特性,对不同

溶胀工艺下所制纤维素溶液进行流变测试,结果见

图２.由图可知,纤维素溶液１的表观黏度大于纤

维素溶液２的表观黏度,剪切变稀效果更明显,这是

图２　不同纤维素溶液的表观黏度Ｇ剪切流变图

􀅰６４２􀅰
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由纤维素聚合度差异导致的,此差异来源于溶胀工

艺所需浆粕是否需要活化.由此,经溶胀工艺１所

制的纤维素溶液１表观黏度大.
为了表征所制纤维素溶液的粒径及分布情况,

对不同纤维素溶胀工艺下所制纤维素溶液进行激光

粒度测试,结果见图３,粒度图具体分析数据见表１.

图３　纤维素溶液１(a)和纤维素溶液２(b)的粒度图

表１　两种纤维素溶液的粒度数据表

样品
粒径尺寸/

μm

粒径分布主要范围/

(μm,D１０％~D９０％)

中粒径/

μm

平均粒

径/μm

纤维素溶液１ ０􀆰５~１５ １􀆰４５~６􀆰０５ ３􀆰５２ ３􀆰７９

纤维素溶液２
０􀆰５~１􀆰１

２􀆰６~１４７
４􀆰０８~８２􀆰２ ４６􀆰７７ ４４􀆰２６

由图３和表１可知,纤维素溶液１中粒子的中

粒径为３􀆰５２μm,平均粒径为３􀆰７９μm,说明溶液粒

径尺寸较小;粒径分布主要范围为１􀆰４５~６􀆰０５μm,
可 见 粒 径 分 布 窄. 纤 维 素 溶 液 ２ 中 粒 径 为

４６􀆰７７μm,平均粒径为４４􀆰２６μm,说明溶液粒径尺寸

较大;粒径分布主要范围为４􀆰０８~８２􀆰２μm,可见粒

径分布宽.
溶液中粒子的粒径尺寸及分布可表征溶液的均

一性,粒径尺寸越小,分布越窄则表明溶液的均一性

越优异;当粒子尺寸偏大,分布较宽时,说明溶液均

一性较差;当均一性过差时会影响纺丝稳定性,在牵

伸倍数较大时会出现断丝.
综上可知,经溶胀工艺１所制的纤维素溶液１

质量较好,均一性更优异.
这是由于高浓溶剂可溶胀纤维素,外部溶胀后

阻碍内部溶胀,在混合过程中极易出现溶胀效果的

不均匀性;溶胀工艺１的制备过程,解决了高浓纤维

素溶液制备过程中混合均匀与溶胀充分之间的矛

盾,采用低浓溶剂和纤维素混合均匀后,再脱水进行

溶胀,从而保证了更均质和充分的溶胀效果,益于后

续均一溶解.

２􀆰２　纤维素溶胀工艺对制备稳定性的影响

可以通过 NMMO 溶剂的稳定性、纤维素溶液

的稳定性和纺丝过程的稳定性来说明纤维素纤维制

备过程的稳定性.

２􀆰２􀆰１　NMMO 溶剂的稳定性

NMMO水溶液的浓度越高,生产储存和使用

的温度越高,回收蒸发所需温度越高,蒸发过程耗能

和条件越苛刻,NMMO 越不稳定且生产和使用过

程越危险.因此,从 NMMO溶剂的稳定性看,采用

NMMO水溶液浓度低的溶胀工艺１更具有生产稳

定性和安全性.

２􀆰２􀆰２　纤维素溶液的稳定性

经溶胀工艺１的制备流程a与经溶胀工艺２的

制备流程b相比,制备流程a避免了制备过程中反

复耗能的问题,大幅度减少了设备投资,使整个流程

简单化,体系温度偏低,制备周期较短,这都有益于

纤维素溶液及溶剂的稳定性.
通过纤维素溶液内吗啉(M)含量的变化来表征

稳定性,对不同溶胀工艺所制溶液进行离子色谱分

析,结果见图４.由图可知,纤维素溶液１内 M 含量

为０􀆰０２１％(wt,质量分数,下同),纤维素溶液２内

M 含量为０􀆰０５６％;由此可知,经溶胀工艺１所制纤

维素溶液１的稳定性会更好.

图４　不同溶胀工艺所制纤维素溶液的离子色谱图

(a:纤维素溶液１;b:纤维素溶液２)

因此,从纤维素溶液的稳定性看,采用 NMMO
水溶液浓度低的溶胀工艺１更具有生产稳定性和安

全性.

２􀆰２􀆰３　纺丝过程的稳定性

在相同纺丝工艺条件下,纤维素溶液的质量决

定着纺丝过程的稳定性,质量好的溶液纺丝过程更

稳定.由２􀆰１实验结果和后续纺丝情况可知,经溶

胀工艺１所制的纤维素溶液１溶液质量更好,均一

性更优异,所以,样１纺丝会更稳定.

􀅰７４２􀅰
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２􀆰３　纤维素溶胀工艺对纤维性能的影响

对经不同溶胀工艺流程所制 Lyocell纤维(样

１、样２)进行力学性能测试,结果见表２.
表２　纺丝情况表

序号

拉伸强度/

(cN􀅰dtex－１)
线密度/dtex

平均值
变异

系数/％
平均值

变异

系数/％

纺丝过程稳定性

样１ ４􀆰０３ ４􀆰５８ １􀆰４２ ３􀆰０２ 无断丝、纺丝稳定

样２ ３􀆰８１ １１􀆰３４ １􀆰４２ ９􀆰３６ 偶有断丝、纺丝较稳定

由表可知,经不同溶胀工艺流程所制纤维的纤

度无差异,但样２线密度变异系数较大;样１拉伸强

度优于样２,变异系数较小.这是由于线密度取决

于纺丝条件,与纤维素溶液质量无关;但纤维素溶液

１的黏度高于纤维素溶液２,在相同纺丝条件下,样

１的力学强度会更优异;纤维素溶液１质量较好,纺
丝稳定,所形成的纤维性能差异小.

因此,相同纺丝条件下,样１的力学强度和均一

性均优于样２.

２􀆰４　纤维素溶胀工艺对生产经济性的影响

对比分析溶胀工艺１对应的工艺流程a与溶胀

工艺２对应的工艺流程b,生产经济性结果见表３.
由表可知,以生产１t纤维计,溶胀工艺１对应的工

艺流程a更简易,总成本更低,经济性更强.
表３　生产经济性表(以生产１t纤维计)

序号 工艺流程a 工艺流程b

循环溶剂质量分数/％ ７０~７６ ８０~８６􀆰７

稳定剂添加量 少 多

储存、使用、蒸发温度 低 高

活化用水量和减少污水量/t ０ 约６

回收蒸发水量/t ２５􀆰０５~２５􀆰８４ ２６􀆰３~２６􀆰９８

能耗统计
仅以回收溶剂所需蒸汽量来算:

流程a比流程b节省１􀆰５t蒸汽

流程评价
流程简易、

总成本低

流程较复杂、

总成本高

３　结论

(１)提出了一种新型 Lyocell纤维生产用的纤

维素溶胀工艺,采用无需任何额外处理的纤维素浆

粕与质量分数较低(约７０％~７６％)的 NMMO 水

溶液直接混合,后经高温机械作用脱水溶胀.

(２)新型 Lyocell纤维生产用的纤维素溶胀工

艺与现有溶胀工艺技术(经活化处理浆粕与高质量

分数８０％~８６􀆰７％的 NMMO 水溶液混合溶胀)相
比:从纤维素溶液质量看,均可制得完全溶解的纤维

素溶液,但新型溶胀工艺所制纤维素溶液质量较好,
均一性更优异.从制备稳定性看,基于 NMMO 溶

剂的稳定性、纤维素溶液的稳定性和纺丝过程稳定

性的分析,新型溶胀工艺更具有生产稳定性和安全

性.从纤维成品性能看,新型溶胀工艺所制纤维的

力学强度和均一性均更优异.从生产经济性看,新
型溶胀工艺流程总成本更低,更具经济性.

(３)新型 Lyocell纤维生产用的纤维素溶胀工

艺不仅溶胀效果好,利于溶液的均匀高质量制备,而
且制备流程简单化、节能化、安全化、低成本,更加适

于高效低耗的工业化生产.
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