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Ocekavané zlepSeni by do byt predevSim v pordzit — filtracnich vlastnostech takto

vytvoiené struktury.

ANOTTATION

This thesis describes the development method cashino classical nonwoven fiber
forming method. Those method are melt blown andGycurrent modified electrospinning.
Each of those methods has specific properties dndndages. In case of success we expect
final fiber material with combination of propertie$ both methods, in best there will be
synergetic effect of combination two elements. \Wjgeet enhanced features in porosity and

filtration.
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UVOD A CILE PRACE

Cilem této prace bylo provedeni vyzkumu a vyvagzeni kombinujiciho metodu
vyroby vldkennych vrstev s vyvojovymizzenim na vyrobu nanovldken pomodidaveho
elektrostatického zvldtovani. K tomu byl proveden reSerSriepled literatury a shrnuty
poznatky zejména z oblastifistavého elektrostatického zvigwani, popipad jiz
provedenych pokusobdobnych¢i podobnych princif. Byl zde shrnut princip pouzitych
metod a aplikovanych paramitrPrehled o jiz publikovaném vyzkumu byl zhotoven
Z divodu ujiS&ni, Ze se bude pracovat s novymi a relevantnimngidx. Bylo navazano na
jiz vyvinuté¢i vyvijené metody, jakou je v podstatcela metoda gidavého elektrostatického
zvlakiovani, kde bylo navazano na aktualni vyzkumi¢gmz pouzita metodaitdavého
elektrostatického zvldtovani je v sotiasné dob ve fazi vyzkumu a vyvoje. Proto bylo
dulezité peliveé tuto oblast sledovat a aplikovait péto praci vSechna vhodritéSeni, ktera
jsou k dispozici. B snaze o zkombinovani dvou odliSnych metod vyratstkanych
vlakennych vrstev jsme zvolili jako zékladni metatiojo\ relativre ndrainou a rozrnirnou
technologii melt blown, jeZz produkuje mikrovldkennerstvu v proudu horkého vzduchu,
kterd se nasledrzachytava na kolektoru. Pkado tohoto zakladu matice z nanovladken byla
zakomponovana nanovlakna vyfeaa za pomoci #tlavého elektrostatického zvigkvani.
Vzhledem k velikostem, po¥ru velikosti a sloZitosti aparatur byla snaha ¢ler@ni
aparatury elektrostatického zviawani tak, aby byla zakomponovana do vyzkouSené a
funkéni konfigurace zédzeni melt blown. Snaha tedy byla nalézt vhodnomtkoaci dvou
odliSnych technologii vytu@jicich jeden produkt sestavajici z mikro a narleuta Na
takovou metodu byly kladeny néroky na jeji fan&st a opakovatelnost.tul2zita byla také
nenar@nost nastaveni a provozovani. Snaha byla co nepé@anto poZzadavikm pribliZit,
aby ziskané poznatky mohly poloZit zéklad pro buidquimyslové uplatani. V pribéhu
vyvoje byly sledovany parametry vznikajici vrstegjména stupepromiseni vlidken a jejich
vzajemné zastoupeni. Dokonalé promiseni a velkéeptaalni zastoupeni nanovlaken je
piislibem pro nové aplikace viznych od¥tvich ptimyslu a v Iékestvi, a mize Finést
vyrazné zlepSeni nabidky stavajicich produkt



. RESERSNICAST

ReSerdntast je zar‘ena na ziskanitphledu, upesréni pojmi a gredevsim na zmapovani
jak teoretického tak aplikovaného vyzkumu v oblastelt blownu, elektrostatického
zvlakinovani a fyzikalnich princips €mito zpisoby vyroby vidkennych struktur spojenych.
V reSerdniasti tedy poskytneme nahled na zakladni principyoblémy spojené s tématem
této diplomové préce.

1. Uvod do polymeti

Polymer neni jenom mnoho monorapojenych dohromady, je téguevsim chemicka
slowenina, material, ktery umagje zZivot v takové podabv jaké ho zname. Prapolymer
nam umo#uje Zivot jako takovy, ale zaroitenam nenahraditelnym #pobem Zivot
usnadiuje a pomahaip vylepSovani jeho kvalit. ftkladem je polymernfettzec DNA, ze
kterého vznikaji dalsi polymerni ,seastky” jako Kize, vlasy, srst. V podstatze fici, ze
,vSude kam se podivame, vidime polymery*“. DneSrdad@ dobou polymerni, vyrabime a
zpracovavame takové objemy polyrinere si jenomdzko lze gedstavit gco, co by je mohlo
nahradit. Dokonce lze&ici, Ze se satasnym trendem konzumniho Zivota, rozvojem
pramyslovych aplikaci polymérdo novych oddtvi a nahrazovanim klasickych mateiial
jako je kov, devo a sklo za polymery, rozhatinebude polymernich matefialibyvat, ba
naopak. S jistotou lzéci, Ze objemy polymérvyrobenych i zpracovanych budou nadak,r
a jejich mnozstvi na kazdého obyvatele planety Istille stoupat. To, co odliSuje naSi planetu
Vv pomeErné pustém a nepolymernim vesmiru, neni jenom zaldyaatel v nasili a lasce, ale
také v polymerech. Lze tedy doufat, Ze néipgdné rozumné bytosti nenazvaijak hanlive
podle naSich vlastnosti, aléeba bytostmi polymernimili ,ontos polymer” ¢i ,homo
polymer*.

1.1.  Definice polymeru

Polymery mohou byt definovany niagakto: ,Polymery jsou makromolekularni latky
slozené z dlouhychiezch molekul s opakujicimi se jednotkami monoiferJednotlivé
segmenty jsou &Sinou vzajemé vazany kovalentnimi vazbami [1]. Jsou to tedy Hibu
linearni Gtvary sloZzené ze stejnyéh riznych avSak podobnych stavebnich pirvRraw
jejich délka jim dava jejich specifické tak unikatastnosti. Tyto makromolekuly nemusi
byt pouze nafimené nebo paralelni. Vyskytuji se mnohdy v Utstarpodobnych klubku,
piicemz se tyto Gtvary mohou vzajetnproplétat.Casto se také vytvéji mizné pravidelné
struktury - monokrystaly. Préwnitini uspdadani makromolekul polymerutibe zasadh
zmenit vlastnosti, to znamena, Ze pokud je ze stejmeaterialu vyrobeno viakno
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- s paralels uspdgadanymi makromolekulami,
- s makromolekulami ve tvaru propletenych klubek,
- s prevahou monokrystalve forne lamel,

budou mit vSechnyitchemicky totozné materialy odliSné mechanické&noitké a fyzikalni
vlastnosti. Proto je velmiddezitd i struktura polymeru, ktera je ovlivnitelreejména
podminkami procesu zvlékvani a bezprogdre nasledujicimi procesy. Udene napiklad
dlouzeni, jehoz prvotnintélem neni zisk delSiho vlidkna, nybrz doslova natéihroztahnuti
.Klubka“ makromolekuly polymeru, a tim vytyeni paralelnich makromolekularniticzci
nagimenych ve srru podélné osy viakna.

N
E)I:Er::tl on %(' ';% \‘F\.- — ﬁ:&ﬂ}a

L=

Obr. 1 — Princip dlouzenifpzvlakiovani polymeru. Obrazekgvzat?2]

Jak je patrné ©br. 1, pii samotném zvlakovani polymeru dochazi k namovani a
paralelizaci makromolekul. Vysledkem proteslakiovani a dlouzeni jsou tedy vicieméns
orientované vntni struktury.

2. Fyzikalni veli¢iny a sledované parametry

V tétocasti budou popsany fyzikalni véiy a parametry, které jsou pouzivany pro popis
chemickych, strukturnicl®i fyzikélnich vlastnosti pouzivanych matetial Jedna se o
veli¢iny, které jsou pro tuto praci vyznamné, a setk&v@ems nimi p praktické vyzkumné
Casti.

2.1. Molarni hmotnost

Molarni hmotnost M je fyzikalni valina, ktera udava hmotnost jednoho molu. Je to tedy
pomér hmotnostim [Kg] a latkového mnozZstvi [mol]. Latkové mnozstvi vychazi z pstu
gastic, které ma pr&vil2 g izotopu uhliku’C (priblizng 6,022*13°). Tedy kolik vazi
6,022*13° elementarnickiastic dané latky
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M== [ (1).

n mol

2.2. Koncentrace roztoku

Koncentrace roztoku je vélna, ktera vyznamh ovliviiuje ucité parametry, nap
viskozitu a povrchové n&f, s nimiz dale souvisi zpracovatelnost a zvlaknist.
Koncentrace riize byt hmotnostni nebo objemova. Koncentrace seogigako pondr
hmotnosti dané latky k hmotnosti jejiho rozp@dt. Nize uvedeny vztah je pro koncentraci
hmotnostni, tedy koncentraci vyj&hou pomirem hmotnosti sloZzky polymeru k hmotnosti
jejiho rozpousidla. V pipact vynasobenic¢islem 100 ziskame hodnotu koncentrace
v procentech.

DalSi vzorec je znazognim vztahu pro weni koncentrace na zaktadbjemu, tj. objemu
polymeru k objemu rozpou&tla. Po vynasobenitislem sto ziskame koncentraci
v procentech.

Vpol.

Cobj. = [—] * 100 [%]

Vrozp.

S koncentraci makromolekul na jednotku objemu, teagistotou makromolekul, poroste
také viskozita roztoku. Je jasné, Zze vzajemna aktey a proplétani makromolekul bude
intenzivrejSi se vziistajici koncentraci. Je znamo, Zerpzkych koncentracich nedochazi ke
zvlaknovani, neb® makromolekuly jsou iliS vzdaleny, tudiZ f procesu zvlakovani a
odpd&ovani rozpousgdla nejsou schopny drzetigoke, jsou gekonany silami povrchového
napsti a vlakno se rozpada na malé kK&gi Naopak pilis vysoka koncentrace (viskozita)
neumozni s roztokem pracovat, protoze sily meziromklekulami jsou tak velke, Ze
nedovoli efektivni zvlakovani.

2.3. Pramér vliaken

Pramér vliaken je jeden z velméasto pouzivanych pojim V podstat ndm ptimér
vlakennych utvar zarazuje vlakno do kategorie mikid nano atd. Od velikosti pméru
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vlakna se odviji mnoho dalSich velntileZitych parametr. Nag. pramér viaken ve viakenné
vrstw urcuje takové vlastnosti, jakymi jsou velikost porung&rny povrch. Plati, Ze se
zmensSujicim se prezem (pimérem) vlakna roste velikost plochy vlakenného Gtvaeu
jednotku hmotnosti, tzv. &nny povrch, a také klesaretini velikost poru. Rmér vidken tedy
ovlivni nag. filtracni vlastnosti, transportni vlastnosti apod. Velk#cha povrchu u malych
vlaken se také ukazuje jako vyhodna pro aplikateaiovém inZzenyrstvi i vytvareni tzv.
scaffoldi, na kterych se mnozi Bky pro biologické nahrady tkani. Zde obdéhako u
filtrace zajisti velky mirny povrch misto pro zachyceni rostoucich dua tedy vyplgni
objemu pozadovanou biologickou hmotoudréry viaken pro tyto ely I1ze s vyhodou
ZjiStovat obrazovou analyzou snitnkpaizenych skenovaci elektronovou mikroskopii
(SEM), kde se za pomoci vhodného softwaru jednoglucipostupem zgfi pramery.
Vysledky neteni je mozno exportovat a naslédiatisticky zpracovat. Praély této prace
byl pouzit software ImageJ, ktery vysledky uklaagafdrmatu tabulkového procesoru. Tyto
vysledky nam ovSem nevypovidaji o profilu vlaknapbkud nejsou jejich firezy kruznice
nebo alespokruznicim podobné nelzggsré odvodit jejich obvod.

2.4. Zvlaknovaci metoda MELT BLOWN

Melt blown je velmi roz&ené a popularni metoda vyroby netkanych textilnicdtev,
zejména diky jeji vysoké produktivita vysoké jemnosti vlaken. Touto metodou se daji
vyrabst vrstvy s ptiméry vlakentddow v jednotkach az desitkdch mikrometru, aliejipté
modifikaci zd&izeni Ize produkovat také submikronova vidkna. Tratativie nova metoda
byla vyvinuta v roce 1950. Do dnesni doby je intemg zdokonalovana a zkouméana na
mnoha ¥deckych pracovisStich. Princip metody &p@ v givadéni polymeru ve forrm
prostednictvim extrudéru do zvlékvaci trysky, kde je vytlovan, nasledh unasSen a
dlouzen proudem horkého vzduchu, ktery jej una$eazkErnému kolektoru (bubnu, pasu,
dopravniku), ze kterého je vyrobena vrstva odebiréhpipac trysek o velké $ijsou pro
zajis€ni rovnongrného tlaku pouzivana zubovérpadla pro jednotlivé sekce trysky.
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AIR MANIFOLD

WINDER

COLLECTOR

Obr. 2 — Schematické znazenn principu procesu melt blown. Granulovany polyneer
odebiran ze zasobniku nalevoesem doli do Snekového podasa— extrudéru, kde je bez
pritomnosti vzduchu taven a vd@tavan do trysky, za kterou je po zvlakhpomoci proudu
vzduchu unasen a dlouzen, naskedachycen na rotujicim kolektoru a odwadk dalSimu

zpracovani. Obrazek'evzat3]

Vyrobni cesta $ procesu melt blown zéna v zasobniku, ktery zafigie plynulé
davkovani granulemi polymeru. Dale poduge extrudérem (viObr. 3), coz je Snekovy

podavé& vodici taveny material. iP pusobeni tepla a tlaku jefipzere vytlatcovan a
odstraiovan vzduch z polymeru.

YT TTTTTD

Obr. 3 — Princip extrudéru. Obrazekqvzat/4]

Za extrudérem obvykle nasledujerpadlo nebo soustavéerpadel zajiujici
konstantni pitok polymeru na celou &itrysky, kterd nize dosahovat aze¢kolika metf.
Zpravidla se pouziva tzv. zubowérpadlo (vizObr. 4). Zubovécerpadlo Zene polymer ve
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volném prostoru mezi jednotlivymi zuby ve &m ot&eni kol, zpatky se jiz nedostane,
protozZe volny prostor mezi zuby je vypinzuby druhého z hnacich ozubenych kol.

4”“}}

Vstup @ ‘;}4‘{&‘ :j":; Vystup

Obr. 4 - Princip zubovéheerpadla, jenz zajiiije konstantni pitok taveniny po celé/si
rozmernych trysek. Obrazekgevzat5]

Za cerpadlem by jiz nest byt v polymeru Zzadny vzduch ani nehomogetasti
taveniny. Pro odstr&ni pripadného vzduchuiie byt do cesty polymeruigano sito, které
pomizZe odstranit vzduch &ipadné néstoty.

Nasleduje vtldovani polymeru do trysky, kterd& ma na konci zilhkaci otvory.
Schematicky je tryska naztena naDbr. 5 Zvlakiovaci otvory jsou obvykle ¥adech desetin

milimetru, coz dla z trysky vzhledem k velkému o otvori a tedy i nardnosti vyroby
velmi nakladnou zalezitost.
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Vstup horkého
vzduchu

.

Vzduchovy

Zasobovani | —>
polymerem //_ kanalek

\

Vstup horkého
vzduchu L —

Obr. 5 — Zvlakovaci tryska systému melt blown. Obrazadvpat5]

Bezprostedre ke zvlakiovacim otvoiim je grivadken vysokou rychlosti vzduch z obou
stran trysky. Tento vzduch v podstatachytava cokoliv, co se octne za tryskou, a Uttasi
smeérem od trysky. Takto vytweny vzduchovy proud wtlje jiz zvliakrenému polymeru
velké zrychleni, které vlakna dlouzi. Prodlouzetédy uteni vysledného gmeru viaken je
nejmarkantijSi zejména hned za tryskou, kdy se vigknudili praw nejwtsi zrychleni.
DlouZeni ovSem pokiaije i po této fazi p vzajemnych interakcich mezi vliakny, jakymi jsou
srazky a nasledné odrazy nebo spojovani jednotiiteil. [6]

Proud vlaken unaSenych vzduchem jegesiitné pevést do vhodné formy pro dalSi
zpracovani. Toto se rgstji déje zachycovanim na podsavaném dopravniku. Naslsen
aplikuje kalandrovani pro zaji&ti pozadované pevnosti vrstvy jako celku, tj. vaa)é
soudrznosti jednotlivych vlaken ve vrstwWleltblownova vlakna mohou byt kombinovana
s dalSi technologii, n&pSpunBond, s naslednym zpémim kalandrem. Vrstva je poté
navijena a dale formatovana na pozadovany éozNa stejném principu funguje zvigkvani
na podklad, nap na vrstvu textilie. Ta se zvlalgje a spolené se odvadi. Qbvrstvy jiz
mohou tvait vysledny produkt nebo meziprodukt, ktery je dapracovavan dalSimi
textilnimi procesy.
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2.5. Zvlaknovaci metoda elektrospinning — elektrostatické
zvlaknovani
Elektrospinning neboli elektrostatické zvid@lani je metoda vyroby ultra jemnych
vlaken pomoci ptazlivych sil elektrického naboje. #néry vidken se mohou pohybovat
v rozsahu 10 az 100 nanonietrTato metoda je principiatinjednoducha, s malymi
energetickymi naroky umagje vytvdeni vrstev nanovlakeniifmodifikaci této laboratorni

metody, nafiklad Nanospider™ [7], Ize vytvét nanovlakenné vrstvy pro tpnyslové
aplikace.

Vstup polymeru

4
'
i
\ s T,
y
ZX T
7
F
H

. I— Tryska

)
o (—\2 .--wmda

Obr. 6— Schematické zobrazeni elektrostatického #ehgni (elektrospinningu). Obrazek
prevzat 8]

Timto zpisobem lze zpracovavat Sirokou Skalu polymernicter@tl, jak z roztoku,
tak z taveniny. Schematicky je princip elektrostedho zvlakovani znazorgn na Obr.
6. V principu se jedna o elektricky obvod, kde kleasi vysokého stejnosénného napti
piipojime na jedné strarzvlakiovaci trysku se zdrojem polymeru a na strdruhého
polu @ipojime kolektor. Zde nam obrovsky rozdil potentigytvori elektrostatické pole
0 vysoké intenzé, které musi fekonat sily povrchového né&p samotného polymeru.
V pripac, Ze hodnota elektrostatického potencialesghne vSechny kritické sily drzici
polymer na svém mi&tvytvori se tzv. Taylaiv kuzel (viz Obr. 8 a Obr. 9).
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Obr. 7— Formovani Taylorova kuZelu. Nalege ukazan skutay proces, dole piftacova
simulace. Obrazek/pvzat[9]

V piipac, Ze soudrZznost molekul v polymeru neni dost#ie za Taylorovym
kuzelem nevznikne vladkno, ale proud séreavlivem Rayleighovy nestability rozpadat
do malych kagiek. Tento proces se pak nazyva elektro sprayingudP{sou vzajemné
sily mezi molekulami dostajici, za zformovanym Taylorovym kuzZelem vzniknenap
kde se vlakna dale protahuji - dlouzi. Tato poslédire se nazyva zonowbvani podle
typického pohybu vidken. VIdkna se pohybuji prastomejen sigrem ke kolektoru, ale
i v kolmém sngru, pricemz takzvad Slehaji prostorem. Zénadoivani je vidt na Obr. 8

V pravécasti.
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e Taylorav kuzel

Tryska (hrot)  » B \‘ ‘_’

A

Zéna prechodu mezi tekutyma 1!
pevnym polymerem

Vysoké napéti

Geometrie kuZelu je dana pomérem

mezi povrchovym napétim a
elektrostatickymi silami

Kolektor - elektroda

Nizké zrychleni Vysoké zrychleni

Obr. 8- Tayloniv kuzel a formovani viaknaigelektrostatickém zvldgovani. Obrazek
prevzat8]

2.6.  Zvlaknovaci metoda stidavého elektrostatického

zvlaknovani

Tato metoda je principialshodna se stejnogmmym elektrostatickym zvlalovanim,
rozdil spg&iva v pouziti sidavého (AC) zdroje n&p namisto stejnosénného (DC). Tato
metoda se vyzriiaje zejména absenci faz€drani. Nekteré modifikace umaiiji tvorbu
piesré smerovaného vlakna [10] [11] nebo vlakna vychazejicthelektrody a nasledn
tvoriciho jakysi oblak, ktery nep@buje opaéné polarizovanou elektrodu na stean
kolektoru [12]. Stidavé elektrostatické zvldkvani je metoda, ktera se neustale vyviji a
modifikuje. Je rozvijenaipdevsim na Technické univerzit Liberci [12], ve ¥deckych
¢lancich je zmiovana jen velmi malo. Tato metoda byla pouzita kwmbinaci s melt
blown technologii. Podstatou tohoto vyvijeného &yat je pouZiti vysokongpoveho
transformatoru, jehoz jeden pdl je ukest a sveden do zendruhy je piveden na trysku
s polymerem. Na trysce s volnou hladinou polyimenika mnozstvi Taylorovych kuZgl
z nichz se vyt nanovlakna, a proud vznikajicich nanovladken wiitvatvar
piipominajici dym.
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3. Literarni reSerSe ¢lanki, patenti a publikaci s podobnym
téematem

V reSerSnicasti jsou zpracovanyédecké zdroje zabyvajici se tématy souvisejicimi
s predntem diplomové prace. Cilem je nejen ziskani ucélemehledu v dané oblasti, ale
i zdroje informaci zékladnich prindigpottebnych pro vyzkum v této oblasti, a téZ moznosti
navazat na jiz stavajici poznatky vyzkumu.

3.1. Metody zaloZzené na ftidavém elektrostatickém
zvlaknovani

V ¢lanku [12] z konference Nanocon 2013 &ivelmi struiné popisuji metodu sidavého
elektrostatického zvlalovani a vysledné strukturyiieto metod [12] neni zapdebi op&né
nabity kolektor, vzhledem k jinémuigobeni elektrického pole. Jiné je i vysledna strekt
vldkenné vrstvy. Uvadi se [12], Zze zuii@lvani za pomoci #davého elektrostatického
zaizeni je az desetindsabkvantitativre (¢inngjSi nez stejnosemné elektrostatické metody.
Takova produktivita by byla pro pmyslové pouZziti obrovskym ffmosem. Spolané
s jednodusSim usp@danim a strukturou nabizi tato metoda velky padépeo dalSi rozvoj.
Pri experimentech pouzival vyzkumny tym 10% roztokBP¥ etanolu. Roztok zvl&ovali
za pomoci vysokého n&p 18-36 kV i frekvenci 50 Hz.

Obr. 9 — Fotografie zachycujici vytteni Taylorova kuzelespAC elektrospinning. Obrazek
prevzat12]
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Clanek s nazvem Efektivni stidavy elektrospinning, bez pouZiti kolektoru a
zvlakiovacich trysek (jehel) pro produkcfipe” [13] navazuje na&lanek z pedchoziho
odstavce, Metody zaloZzené narelavém elektrostatickém zvivani

Zatizeni a princip je totozny s tim, na kterém je @dn vyzkum a vyvoj v ramci
diplomové prace. V tomtolanku je velmi doke popsana metoda a zardwebaveni.
Autori ¢lanku [13] pracuji na met@dstiidavého elektrostatického zvigdvani. Vznikajici
nanovlakenou strukturu popisuji jako koypodobny shluk vidken. Principiainize
metodu rozdlit na jehlové a bezjehlové zvla&vani. Pra¥ kombinaci gdfdavého
elektrostatického zvldlovani a bezjehlové technologie atibosahuji vySSi produktivity
[13]. Toto je zfisobeno vznikemdatSiho p&tu Taylorovych kuZei na plochu zvlakovaci
elektrody u didavého elektrostatickéhoifzeni oproti stejnosémné variant. Srovnani
produktivity stidavé a stejnosénné technologie je patrné z tabulky Tab. ii.Zolené
konfiguraci se ostdcilo napsti 30 kV jak pro roztoky PVB tak pro PAN.

FUSE 3

1 20M
~230V

0-230V

10 mm

¢ p— | YT
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Obr. 10 — a) konfigurace AC spinningu, b) fotogedilavnich komponent gislovanim,
c) detail vrcholu elektrody a tvenych viaken, d) vlakenny shluk. Obrazadvpat13]

Konfigurace gidavého elektrostatickéhoizzeni dle autar je znazorgna naObr. 10
— a; realné zapojeni a detail zvtékaci elektrody jsou viditelné r@br. 10— b¢islo 3, tato
elektroda je sloZzena zeigacky (viz Obr. 10— a, béislo 5). DalSi d¥ kapacitni gfikacky
slouzi jako hydraulicky pohon a zaravjako elektrické odéleni mezi roztokem polymeru a
pumpou. Nanovlakenny shluk, jak je patrnéQiar. 10— d, se vznaSi nad elektrodou a Ize
s nim mechanicky manipulovat. Vlakenny Utvar m&wiasoudrznost a fipad odtahu, &
uz mechanického nebo aerodynamického, se odtablyjeytvoreny viakenny Utvar. Zarovie
je stale v jednotlivych vlidaknech zbytek rozp@d$h a i kontaktu s jinymi povrchy jsou
schopna se s nimi pojit.

Tab. 1- Srovnani objefhpolymeru, které jsou jednotlivé metody schoprékav za jednotku
casu (ml/h). Zdro[13]

Druh elektrody AC elektrospinning (ml/h DC elelgpinning (ml/h)
Jehlova @ 0,7 mm 80 1-3
Bezjehlova @ 10 mm 180 30

Pro ziskani elektrického potencialu byl pouzitokenagtovy transformator ABB
36 000/230 V Obr. 10— a, keislo 1; regulani transformator 0 - 230 V ESS 100br. 10—
a, béislo 4; pro davkovani polymeru byla pouzita pumga2M00XObr. 10— a, beislo 2.
Zvlaknovany polymer byl PVB o molekulové hmotnosti molahmotnosti 60 000. 10%
roztok v 9:1 etanol/voda, a PAN byl 15% roztok wmdihylformamidu. Z praktickych
zkuSenosti se ukazuje, Ze kolektor séoyan nabojem nejenze neni palia, ale ani nema
Zzadny vyznam, protozerglavy zvlakiovaci proces jehaofftomnosti nebyl nijak ovlivén. Na
zaklad tohoto efektu byla vytv@na hypotéza o jakémsi virtualnim kolektoru, kteeysam
elektrody. Vlakna se twoa dale se pohybuji ve ¢mi osy zvlakiovaci elektrody. Pohybuji
se rychlosti 0,25 -0,6 m/s viz
Obr. 11a to diky elektrickémuétru z elektrody [14]. KdyZ se vlakenny Utvar dogtaio
vzdalenosti 20-50 mm od elektrody je staly, bezjemmaych pohyb mezi jednotlivymi
vlakny. Pohyb vlakenného Gtvaru od tryskyagpbeny pra# elektrickym trem je velmi
dulezitym faktorem v procesu i&tlavého elektrostatického zvkakvani. Elektricky vitr
nedovoluje vytvéenym nanovlakim aby byly gitahnuty zgt ke zvlakiovaci elektrod
béhem dalSi stdavé milviny v okamziku, kdy se #ni polarita nagti. Misto toho jsou
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piitahovana nanovlakna mezi sebou v prostoru vlakemnétvaru diky ftazlivym
kolumbovskym silam.

Elektrické, iontové a koronovétry jsou vysledkem prouwahi plyni, zpisobeného
ionty vytvarenymi @i vybijeni korony a urychlenéhaipobenim elektrického pole [14] [15].

(m.s]

1,6 -
14 -

0,8 -
0,6 -
0,4 -

b

T 1

0 T T T T T

10 x[cm] 20 0 10 20 30 40 S0 6 70 8 90 [mm]

Obr. 11 — (a) Vykresleni rychlosti elektrickéhiru v prostoru podél osy trysky (osa Z).
Maximalni rychlost 0,35 m/s je zfena bilou barvou, nejmensi rychlost 0,05 m/s jeema
nejtmavsi modrou barvou. (b) Znazemntypického pibehu rychlosti vidken ve sfru od
trysky (podél osy Z ervené teky znazotuji bod nereni drahy.

Obréazek pevzat{13]

Na zéklad dosaZzenych vysledkautdi dale konstatuji, Ze tato metoda je v kombinaci
s bezjehlovou zvlatovaci elektrodou efektivni #gob vyroby hustého vidkenného dtvaru.
To je docileno fitomnosti virtualniho kolektoru — proti elektrodistery se tvéi a zanika
s kazdou plvinou periody piibéhu stidavého nagti. Ve stejnych polovinach se formuiji i
Taylorovy kuzele na zvlalovaném polymeru. Elektricky vitr zafigje formovani vlakenného
atvaru ve volném prostoru. P&formovani ve volném prostoru dava metadainou vyhodu
v moznosti manipulace a dalSim zpracovani vlakeon#taru, ktery neni nijak omezovan
fyzickym spojenim s reélnou protielektrodéikolektorem. [13]

DalSi ¢lanek s nazvem,\Vytvareni pizovych utvai z nanovlakennych struktur,
vyrobenych pomocigtlaveho elektrospinning16] popisuje zakladni parametry a principy
DC elektrospiningu. Na zakladodkazi na jiné ¢lanky o stidavém elektrostatickém
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zvlakinovani a elektrosprejovani attoreSi dané téma acekavaji zavislost produkce
nanovlakennych struktur na frekvendiigavého proudu. Na blokovém schém@ior. 12je
patrné jakym zfisobem autv sestavili konfiguraci zdzeni, zejména &tlavé
vysokonagtové casti, skladajici se z generatoruiddvého nagti, RF zesilovée a
zesilovaciho transformatoru. Dané schéma je azti@dagou naptovou ¢ast v podstat
totozné se zakladnim schématem elektrostatické dyetBra¥ kombinaci gfidavého

elektrostatického zvlaovani a bezjehlové technologie atiosahuji zajimavych vysledk
pii tvorbé délkovych nanovlakennych Gtvar

(@)

Syringe pump
Needle —* ]
Step-up
I_Eﬂ?ﬂ transformer
Hi-speed I I
imaging RF
—_— amplificr
Collector — | |
AC waveform

Obr. 12 — Znazoreni blokového schématu tvorby nanovlakennych détkotrvari
pomoci AC elektrospinningu. Obréazeleyzat16]

Autori zde popisuji zajimavy jev, kdy nanovlakna po kuthi (jiz bezprosedre za
tryskou), na rozdil od stejnosmmého elektrostatického principu, nevykazuji Zadnémky
kolumbovské ftazZlivosti, a je tedy velmi snadné je mechanickijtabovatci s nimi
manipulovat napklad i slabym proudem vzduchu. Zajimavy je jevd@avani paprsku
Taylorova kuzele do vice menSich kuiZellyto nové kuZely vznikaji v tpperiodach
amplitudy napti. Pritomnost kladnych i zapornyeRstic ve vidknech mé za nasledek zvySeni
stability pri zvldknovani, Ize také docilitétSi pravidelnosti vytvieného svazku. [16]
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Obr. 13- Roz¥tveni Taylorova kuzelu na vice mengiéhti. Obrazek fevzat{16]

3.2. Metody zalozené na asymetrickem gidavém
elektrospinningu

Pouziti této metody popisuji aditos ¢lanku ,Asymetricky stidavy elektrospinning pro
vyrobu ojednocenych polymernich vldkerf17] Asymetrické gfidavé elektrostatickeé
zvlakinovani je zaloZzeno na kombinaci zdrojéiddvého a stejnostmého napti, ¢imz Ize
sttidavému nagti zmenit vyrovnany pondr kladné wici zaporné slozce. Dle automa toto
vychyleni spolu s dalSimi parametry, jako fiklad se zminou frekvence, za nasledek lepsi
ojednocenost vyslednych struktur. Dale @ugorovedli z&kladni testovani frekvarich
rozsali vhodnych pro zvlakovani jimi zvolenych skupin polymer véetrg testovani a
stanoveni vhodnych fyzikélnich paranietroztoku. V ¢lanku jsou stanoveny zakladni
podminky: stejnosirna vychylka nesmitgkrait polovinu stidavé amplitudy a zaroxiey
sttidava frekvence ita byt v rozmezi 500 — 1 000 Hz.

-25-



Obr. 14— zZakladni schéma asymetrického AC elektrospinniA@usloZka je nesymetricka,
previada kladny nebo zaporny naboj. Obrazédvpat17]

V tabulce Tab. 2 jsou uvedeny polymery, jejich aélkli parametry v roztoku a
experimentals zjisttné podminky zvIakeni.

Tab. 2— Prehled parametr riznych polymernich roztéla experimentélzjisStenych
podminek procesu zvikakvani. [17]

Polymer/polymer Polymer AC DC biased Frequency Flowrate Needle to

nanocomposite concentration voltage value target distance
wt.-% kVp, kV Hz plL-min™* cm

PEO 9.5 4 400-1000 0.8 7.0

PEO + Single-walled carbon nanotubes 8 9.3 41 500-1000 0.8 7.0

PEO + Au nanoparticles 10 9.3 4.2 500-1000 10 7.0

PEO + FeAl nanoparticles 6 9.5 3.8 550-1000 0.7 7.0

PS 20 AT 5.2 300-700 0.6 7.0

PIB 15 12 55 400-700 12 7.0

Autorim se podalo pomoci navijeciho z&eni, zneny frekvence a asymetriosti
elektrického nagti, vytvorit orientované viakenné struktury, jak paralelnk & dema
naviny proti sob pootaenymi o 90° struktury (tw@ci ¢tverce). Dle vysledného produktu na
Obr. 15 je vidt, Ze se autam poddilo velmi dole pracovat s vlakny, v podstaaz do
arovre jednotlivych fibril, a ovlivaovat jejich gesné umishi. [17]

- 26 -



Obr. 15— Vlevo paralelni struktura vytvena AC spinningem za pomoci navinu. Vpravo
c¢tvercova struktura vytvena AC spinningem za pomoci navinovéhzeai s naslednym
natacenim o 90°. Obrazekgvzat{17]

3.3.  Metody vyuzivajici sttidavého nagti pri
elektrosprejovani

Autori ¢lanku ,VyuZiti stidavého nagti pri elektrosprayingu a elektrospinningu®
[18] se v tomto zdroji zabyvaji rozdilem mezitfidavym a stejnosémnym
elektrosprejovanim a rozdilem mezifigavym a stejnosémnym elektrostickym
zvlaknovanim. Jednim z podti autoi byla nemoznost povrstveni dielektrickych
materiati (izolanti) pomoci stejnosmineho elektrosprejovani. Testovali tedy za
obdobnych konfiguraci stejnogmé a stidave napti, pomoci kterého se snazili povrstvit
polykarbonatovy (PC) a silikonovy material. Zvii@kaci tryska byla 30 mm od materialu,
stejnosnirné nagti bylo 10 kV, stidavé 5 kV, 60Hz. Na polykarbonét se za pomoci
stejnosmirného napti v podstat nepovedlo navrstvit nic. Za pomoci AC ®tpbylo
povrstveno zhruba 50% povrchu exponovaného mater pouZiti silikonu jako
povrstvovaného materialu nebyl rozdil meZiddvym a stejnossnmnym nagtim patrny.
Toto je @icitdno ¥tSi povrchové vodivosti silikonu na rozdil od padykonatu (viz Obr.
16). Pro elektrosprejovani byl pouzit nizko koncewany roztok karboxymethylcelul6zy
(CMC) o koncentraci 0,01% (W/V) v rozposdle metanol/HO. Pro elektrostatické
zvlakinovani byl zvolen polymer polyethylenoxid (PEO) raggny ve vod o koncentraci
7% (w/v). Jako kolektor byl zvolen hlinikovy reétd kolektor, ktery byl zarove
uzemrény a od trysky vzdaleny cca 110 mm. Jizgamotném zvlakovani bylo patrné,
Ze i stidavém nagti nevznikala zona nestabilniho¢bvani, kter4 u stejnosimého
nagéti vznika. Na vyslednych snimcich vytemych struktur (viz Obr. 17) je patrny rozdil,
kdy stejnosrérna struktura i fes rotaci kolektoru obsahuje velké mnozstvi nabodn
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orientovanych vlaken, zatimcoristava struktura je velmi sinsnerové orientovana,
obsahuje tzv. ojednocena vlakna. [18]

Obr. 16— Vlevo povrch polykarbonatu po DC elektrosprayindgpravo povrch po
AC elektrosprayingu. Obrazekqvzat[18]

Obr. 17— Vlevo struktura vlaken vytsenych na rotujicim kolektoru pomoci AC
elektrospinningu. Vpravo struktura vlaken vy®mych pomoci DC elektrospinningu.
Obrazek pevzat[18]

V dalSim¢lanku pod nazvenStridavé elektrosprejovani pro syntézu biomatétigi9]
autai demonstruji potencial této metody pro vyrobu podynich nan&éstic, enkapsulaci
lé¢iv do mikronovych biodegradabilnich kapek a mikreyxth vidken a fi moznostitizeni
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velikosti pofi pro tkdioveé nosie, a pro Iéebné pouziti. VSimaji si vyhodigtavého nagti,
zejména z tivodu neutralizace naboje v kapkach polymeru a tithesii denaturace DNA a
ionizace funknich sodasti zviakiovaného roztoku.

Zdroj naggti se skladal z generatoru amplitudy, zesit@va nakonec vysokofrekvamho
transformatoru (viz Obr. 18).

/ Polymer + solvent

High voltage

Micro-
syringe

output
transformer
=]
i | B |RF
Ground Amplifier
electrode
\ =

Collector
tube

[E=]

— Waveform
generator

Obr. 18- Schematické znazemi elektrosprayingu, vpravo je patrné blokové schém
naperovécasti. Obrazek pevzat{19]

Pro vytvaeni mikronovych kapek s futikim roztokem zvolili autd roztok PLA

v rozpou&dlu 20/80 1-butanol/methylen chlorid. Smichali tedymg PLA v 2 ml vySe
zmirgného rozpougtla 1-butanol/methylen chlorid, poté vytiomikroemulzi giidanim DI
vody a stopového mnozstvi detergentu. Vyslednyotozki 20 kHz a 4,5 kV Osgsre
elektrosprayingem #mili na 10 um kapky s obsahem DI vody.

K vytvoreni vlaken aut® pouzili 0,05-0,1g PLA v 2 ml 20/80 1-butanol/mgim
chloridu a bez vytv@&ni mikroemulze, zvlakmi probihalo za stejnych podminek jako
elektrospraying. Zasthto podminek autovytvorili viakennou strukturu s 1 um viakny. [19]
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. EXPERIMENTALNi CAST

7 vz

V experimentalni ¢asti bylo feSeno nejenom provedeni samotnych experiinent
smefujicich k vyvoji metody a zZé&eni kombinujici technologii vyroby mikrovlakenrnyc
struktur melt blown s technologii elektrostatickéhwlakiovani pomoci $tdavého
elektrického proudu, ale také&iprava z#éizeni €chto dvou procdes Dale byla provedena
analyza vyslednych struktur a zhodnoceny zaklathstnosti.

Rozdilnost &chto technologiicini tuto ¢ast velmi nardnou. Tatoc¢ast navazuje na
provedenou literarni reSerSni praci, coZz umoznémejp obeznameni s technologickymi
procesy a vyzkumem v této oblasti, aléegevSim navazéani, pokmvani a rozvijeni
sowasného stavu poznani a technickyclisgi reSeni danych technologii. Kombinace
metody zaloZené na zviadvani taveniny z trysky a dlouZzeni pomoci proudukébo
vzduchu s metodou zvla&vani roztoku za pomoci vysokéhsidavého nagti a elektrického
vétru predstavuje d¥ rizné technologie zaloZzené na odlisnych fyzikalnighgpech. Pray
toto spojeni rozdilnych technologii, které wytvgeden produkt kombinujici sloZzky
jednotlivych zvldkiovacich metod, iZe byt ginosem pro dalSi rozvojehto odwtvi.

Plan provedeni je ukdzan na Obr. 19. Praktickyegdime za&alo piipravou a nastavenim
zarizeni melt blown, toto bylo otestovano. Poté bgstavana technologie stejnagmého
elektrostatického z&eni a zap&ato se samotnym experimentalnim nastavenim nové
technologie.

zarizeni

Obr. 19— Zn&zoreni chronologického uspadani p@atecnich fazi, které fedchazely
navrhu prvni pokusné metody vyroby vidkennych struk

Pri zkombinovani metod aifpdpokladu rovnogrného prostoupeni viakennych struktur
je otekavano zlepSeni mechanickych vlastnosti oprotiosaén nanovliakenné strukey
zvétSeni ierného povrchu a snizeni velikosti paproti mikrovidkenné strukta samotného
melt blownu. Nabizi se tedyrgdpoklad, Ze by dikyémto vlastnostem mohl vzniknout
material vhodny pro filtraci se zvySenou efektivitadchytu. Kombinace metod, kdy se
naopak jednotlivé druhy viaken misi jen minimi&lby vedla k vytvéeni vrstvy sendve
-MEM" (melt blown — elektro spinning — melt blowrg mechanickymi vlastnostmi melt
blownu a filtr&ni vlastnosti nanovldkenné vrstvy stejnéamého elektrostatického
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zvlaknovani. Ri vyuziti vhodnych polymer by se také dalacekavat vhodnost takovéto
kombinované struktury pro tk@vé inZzenyrstvi, nappro tk&aovy nosé nebo systértizeného
dodavani léiv. Praw¥ kombinace vladken zaji§jici objemovou stabilitu a velky ¢my
povrch, ktery ma staletsi porozitu nezist¢ nanovlakenné materialy, by mohl byt vhodnym
prostedim pro kultivaci bu&nych struktur.

4. Pouzité materialy a priprava zaiizeni

4.1. PCL - Polykaprolakton

Polykaprolakton (PCL) je polymerem, kteryipato #idy polyestei a je biodegradabilni.
Jeho chemicky vzorec je {81002)n. Teplota tani PCL je 60 °C, teplota skelnétechodu je
okolo -60 °C.

NN ¢
v

- —n

Obr. 20 — Molekula PCL. Obrazekeyvzat [8]

PCL se vyrabi polymeraci z kaprolaktonu, cykliakésteru (Ck)sCO,. Hustota PCL
je 1145 g/m, pevnost v tahu PCL je 20 — 40 MPa. Biodegradabile zaji%na
hydrolyzovatelnosti esterovych vazeb latkarsgbicimi v Zivych organizmech. Diky tomu
je polymerem hoj& pouzivanym v |ékistvi a tkéiovém inzenyrstvi. Pro modifikaci jeho
vlastnosti je mozna kombinace s dalSifis@dami, jako najklad Skrobem a celul6zou.
Tento polymer bude v této praci pouZzit pro vyrobchinologii melt blown.
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4.2. PVB - Polyvinyl butyral

Tento material se strukturnim vzorcemsife4O2)n je pipravovan z polyvinylalkoholu
(PVA) s butyraldehydem. V soéasné dob je masivié vyuzivan v automobilovém a
stavebnim pmmyslu pro vyrobu bezgeaostnich skel. Tento material budeme ve &%
roztoku hm. vyuzivat proi§tiavé elektrostatické zvladkvani. Jako rozpouitlo bude pouzit
10% roztok etanolu ve ved

- 1n
Obr. 21 — Molekula PVB. Obrazekgqvzat [8]

4.3. Priprava zarizeni melt blown

Z&kladni nastaveni teplotizzeni na vyrobu vlakennych struktur melt blown poabymer
PCL bylo provedeno experimentalf20].

NN

vzduch tryska flange

Obr. 22— Zobrazeni jednotlé&vyhiivanych zén zgzeni melt blown. Polymer prochazi
pomoci ,Sneku” extrudéru od zony 1 az po tryskuwzlgva doprava. Obrazekgvzat20]
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Teplota v jednotlivych zénach je uvedena v TalPistroj ukazuje teplotu ve stupnich
Fahrenheita, proto jsou v tabulce uvedeny jak stlfahnrenheita, tak Celsiovy stuproto
teplotni nastaveni bylo pouzito jako vychozi nastavzdizeni. Dale byl modifikovan pouze
tlak a teplota vzduchu ve zviévaci trysce a rychlost extrudéru.

Tab. 3 - Prehled parametir riznych polymernich roztéka experimentald zjiStnych

podminek procesu zvikagvani [20].

Teplota Teplota trysky | Teplota pfiruby | Teplota | Teplota | Teplota
vzduchu v trysky z6ny 3 zény 2 z6ny 1
trysce
°F 440 340 340 300 250 176
°C 227 171 171 149 121 80

Tab. 4— Prehled ostatnich procesnich paranietiastaveni technologie melt blown.

Tlak vzduchu trysky Rychlost extrudéry Rychlost kolektoru | Vzdalenost kolektory
melt blownu [ot&cek/min] [ot&cek/min] od trysky melt
[kPa] blownu

[mm]
150 100 5,75 600

Surovinu pro melt blown jsme pouzili PCL o molahmotnosti 43000 — 50000 od firmy
Polysciences. Ve forétngranulatu se PCL davkovakipmmo do zasobniku z&eni. Ostatni
parametry procesu jsou uvedeny v Tab. 4. Tyto patgnbyly pouZzity jako vychozi, a neni-
li uvedeno jinak, jedna se vzdy o tyto parametmytuici kolektor byl umisin ve vzdalenosti
600 mm od usti trysky #&eni (vizObr. 23, standardé jsme ho pokryvali textilii spunbond
o0 plo3né hmotnosti 19 ghnvzhledem k modré bagtextilie spunbond byly viakenné vrstvy
z bilého polymeru ddle patrné a snadno se z povrchu snimaly, cozcéoletho dalSi
Zpracovani a manipulaci.
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5,75 Ot/min
600 mm

‘  150 kPa
— ‘_

Obr. 23 — Schematické us@alani melt blownu a rotujiciho kolektoru ve vzdakin
600 mm od usti trysky.

Po spu&ni zaizeni trva piblizné 10 minut, neZz Zdzeni dosahne
pozadovanych teplot. Dale je nutné po zapnuti rtagtalit samotny zvlalovaci proces. Ze
zatatku obsahuje material v extrudéru vzduch a zbwtaySiho polymeru, proto séeol
zatatkem experimentu vzdy nech&izani melt blown zvlakovat do ustaleni teplot a vSech
ostatnich podminek. Pro dokonalé ustaleni z:dakciho procesu by bylo idealni nechidg
zatatkem vlastniho experimentuizzeni zvlakiovat rekolik desitek minut, ale vzhledem
k cert suroviny byla doba ustaleni zkracena na cca 5 tmihtohoto dvodu se ve strukte
melt blown vlaken vyskytuji afasné strukturni vady, zejména v prvnich 30 minutach
experimentovani. Ustaleni procesu ¢ast&né sledovat pouhym okem, kdy se ze¢ahu na
trysce tvagi drobné kapky a hrudky polymeru, kterédba trysky odpadnou, nebo jsou
vzduchem transportovany spolu s vlakny az na kotektoZ zafi¢ini nestejnorérnosti
vysledné vlakenné struktury.
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Obr. 24 — Detail trysky zézeni melt blown produkujici mikrovlakna z taverpojymeru
PCL, ktera jsou unasSenacaste’ne i dlouzena horkym vzduchem proudicingrem od
trysky ke kolektoru.

4.4.  Priprava zarizeni pro s¥idavé elektrostatické
zvlaknovani

Pro stidavé elektrostatické #iaeni bylo pouzito Zézeni popsané #lanku [12]a [13].
Nejprve byl konzultovan Zisob vyuZziti a omezeni aplikace dané vysokym étiap
Aparatura na sidavé elektrostatické zvldkvani bylo sestaveno v pracovnim prostoru
zarizeni melt blown a zagato s jeho prvnim testovanim. Sestava se skla@atakiadnich
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komponent systému igtlavého elektrospinningu (viObr. 25, tedy z reguléniho
transformatoru, dodhoz je givackno stidavého nagti 230 V, a ktery umaiije toto napti
regulovat na vystupu na hodnoty v rozsahu 0 — 23Divh je napajeno primarni vinuti
vysokonagtového transformatoru s maximalnim s&m na vystupu sekundarniho vinuti
10kV, ktery je jednim pdélem uzerm a druhym pdlem spojen se zuiékaci tryskou
umisgnou v zdizeni melt blown (viDbr. 26.

230V AC

0-230V AC

10 kV AC

Vysokonapétovy transformator Regulaéni transformator

Obr. 25 — Blokové schéma konfigurace elektrostatmkakiovaci sestavy serelavym

proudem Cerver¥ zna‘ené jsou elektrické vag spojujici jednotlivé transformatory a

trysku. Oranzo¥ je zobrazenaast zasobovani roztokem polymeru, tj. linearni ppmp
spojena s tryskou.

Pro prvni testovani $tlavého elektrostatického zvidwani byla tryska umista
v horizontalni rovig do stedu mezi kolektor a trysku #iaeni melt blown, ve vertikalni rown
40 mm pod vodorovnou osou trysky melt blownti. testovani bylo nutné dbéat zvySené
opatrnosti p manipulaci s vysokong&pgovymi ¢astmi, zejménaip jejich umis’ovani a
z davodu stability upevéni vodic, protozZe ¥tSina konstrukci je tv@na kovy. Velmi stabilni
muselo byt umighi privodniho vodie vysokého nafti, ktery je nepoddajny a hmotny. Za
timto &elem bylo nutné vodi upevnit proti posuvu k pevnymdastem konstrukce melt
blownu.
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L=600

A
\ 4

— ) Tryska melt blownu cm
%1

Rotujici kolektor

Obr. 26 — Blokové schéma undmdttrysky elektrostatického zviavani v sestavzarizeni
melt blown, tj. mezi tryskou melt blownu a rotuyidiolektorem.

Zajimavosti u systému distribuce polymerniho roatgkvyeSeni nagrového oddlent,
kdy je nutné odélit polymer, ktery je v trysce a tedy pod réim, odéasti vedoucich sénem
kK pumg. V opaném gipad by tyto¢asti jdouci mimo zénu zvidiovani byly pod nagtim
az do linearni pumpy zajigjici samotné davkovani. Takto vysoky potenciatlektronicky
fizené pumg neni Zzadouci a znamenal by nejen velké riziko poSki pumpy, ale zejména
bezpé&nostni riziko, protoZze na purdgsou umistny ovladaci prvky, se kterymitighazi
obsluha do stykuReSenim tohoto problému bylo sestrojeni hydrauliokgievodu ze dvou
kapacitnich velkoobjemovychifitatek pimo pod tryskou [13]ReSeni je zobrazeno na
fotografii (viz Obr. 10, blizi znézoréni je patrné Dbr. 27Cervert je znazorsnacast pod
nagétim, oranZzovou barvou pak hydraulickdst zajiStujici fenos tlaku z pumpy na pist
injekeéni stikacky, ktery misobi na pist druhé injéki stikacky obsahujici polymer, jenz je
pod nagtim. Timto zfisoben dojde nejenom ke galvanickémudbelai, ale i k minimalizaci
délky distribi&ni cesty polymeru, takZze odpadaji probléniig&nim i zasychanim polymeru
v distribwni soustav a klesaji ztraty nakladného polymeru mezi pumpdtyskou. Toto
ieSeni je pro poeby vyzkumu a vyvoje naprosto pasifici, usnaduje udrzbu a zmensSuje
néklady. Relativdh malé mnoZstvi davky polymerniho roztoku je peely testovani této
technologie velmi efektivni.
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10 kV AC
Tryska

Hydraulicka 10kV AC

¢ast pod

napétim Vysokonapétovy zdroj

Obr. 27 — Blokoveé schéma elektrickéhodbeldi distribuni soustavy polymeru a
elektronickyfizené linearni pumpy za pomaoci principu dvou hyliickyich pist.. Tyto pisty
vytvaeji elektricky oddeny hydraulicky pevod.

- e

Obr. 28 — Detail trysky sidavého elektrostatickéhosZaeni, ze které se tkio

nanovlakenny utvar.
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Materiadlem pro stdavé elektrostaticke zvldkvani byl pouzit PVB (Polyvinyl butyral) o
molekulové hmotnosti 60 000 jako 10% roztok rozpéalé 9:1 etanol/voda, coz je polymer
se kterym elektrostatické zvigdvaci zdéizeni poskytuje dostateou kvalitu viaken.

Tab. 5 — Parametry AC elektrospinningu, které byly vyujako vychozi pro naSe
experimenty.

Hodnota reguléniho Frekvence natti Davkovani polymeru
transformatoru elektrospinningu
(Max 10 KV)
85 % (cca 8,5 KV) 50 Hz 1,5 ml/min

Nasled® jsme zaizeni uvedli do chodu a otestovali zakladni dopené nastaveni
v podminkach z@zeni melt blown. Detail vyté@ni nanovlakenné struktury je @ér. 28 Po
otestovani spravneho zvidwani v této konfiguraci jsme vyzkousSeli gsShekolik
konfiguraci se zrmou umistni trysky stidavého elektrostatického ifzzeni v fiznych
horizontalnich a vertikalnich pozicich @ pmiseni nad horizontalni osou melt blownu.
Jednotlivé konfigurace jsou patrn®br. 29 Timto testovanim jsme ziskali prvotni informaci
o chovani gidavého elektrostatického fzzeni v podminkach zvlékvani v kombinaci s

technologii melt blown.

600 mm

A
v

150 mm 150 mm 150 mm 150 m
Obr. 29 — Blokoveé schéma poloh AC elektrospinninganfiguraci s melt blownem.
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4.5. Navrzeni metody kombinovani zvlakiovacich metod

Po otestovéani jednotlivych konfiguraci a jejich Kanosti v naSich podminkach jsme na
z&klad poznatk z jednotlivych princig navrhly konfigurace pro prvotni otestovani obou
zpasohi vyroby, tentokrat jiz souwliné. Na zaklad téchto prvnich vysledk provedeme
hodnoceni moznosti, navrh moznyelSeni a dalSich modifikaci pro nagth naseho cile.

Nejprve byly testovany tyto varianty uspdani:

a) Stridavé elektrostatické zvldkvani s vyuZzitim proudu vzduchu z trysky melt blawn
a navijeni vrstvy na kolektor melt blownu.

b) Stridavé elektrostatické zvldkvani umistné nad osou trysky melt blownu se
souwasre spusénym melt blownem a navinem vrstvy na kolektor. Tedoszdalenosti
elektrostatické trysky v horizontalni vzdalenodid2nm a 400 mm od trysky melt
blownu.

c) Stiidavé elektrostatické zvldkvani umisiné pod osou trysky melt blownu se
souwasre spusénym melt blownem a navinem vrstvy na kolektor. Tedoszdalenosti
elektrostatické trysky v horizontalni vzdalenodid2nm a 400 mm od trysky melt
blownu.

4.6. Metoda 1 — S¥idave elektrostaticke zvlakiovani
v podminkach melt blownu

Cilem tohoto experimentu je dosahnout lepSiho poehb chovani elektrostatického
zvlaknovani v sestavzaizeni melt blown. Sledovat chovani samotného svazkovliaken
vytvoieného pomoci stdaveého elektrostatického principu v proudu vzdyatof do wité
miry pomiZe @ navrhovani dalSich konfiguraci pro nasledné megt&do spravné umisti
trysky byla stanovena hranicégmbeni proudu vzduchu u trysky melt blownu aiany
rychlosti proudni vzduchu v prostoru mezi tryskou a kolektorenrm&eni rychlosti vzduchu
jsme pouzili anemometr Omega HHF710. Vysledné gkafznazoréni proudni vzduchu je
patrné z prostorovych giafrytvoienych jako béni pohledObr. 30a horni pohle®br. 31
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Obr. 30 — Obrysovy graf, zobrazeni rychlosti prénidvzduchu v m/s za tryskou melt
blownu. Horizontalni pohled (z boku).

\

i

%
o

Obr. 31 — Obrysovy graf, zobrazeni rychlosti prénidvzduchu v m/s za tryskou melt
blownu. Vertikalni pohled (ze shora).

i
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Tato nefeni byla provedena bez kolektoru. Hlavnitelém n&ieni bylo zjistit hranice
pusobeni proudu vzduchu pro spravné uénisstidavé elektrostatické trysky, tj. jeji unmist
mimo zénu fsobeni proudu vzduchufgsré ie¢eno mimo zonu, ve které jsou prostorem
unaSena mikrovlakna melt blownu. Pro samotné pvieekperimentu jsme zvolili nastaveni
dle schématu testovani elektrostatiky v piexdit meltblownu znazo#éného naObr. 29 Fi
voleni vzdalenosti elektrostatické trysky od osysky melt blownu jsme vychazeli z
namétenych hodnot proushi vzduchu anemometrem, ukazanychGQia. 3Q Trysku jsme
tedy umigovali do mist, kde byla natfena nulova hodnota proémf vzduchu etrg pricteni
50 mm rezervy pro vytweni ochranného pasma, které nam zajisti, Ze melrava
mikrovlakna nebudou zachycovana na elektrostatigis&e.

Pri konfiguraci A byla elektrostaticka tryska ungish 150 mm od kolektoru v horizontalni
roviné a 120 mm od osy trysky melt blownu ve vertikalaving. Poté jsme pokeavali

v ostatnich variantach. Celkem jsme provedli tef&td variant, 3 s elektrostatickou tryskou
umiseénou pod vlaknotvornou zénou melt blownu a 3 s eteltatickou tryskou umi&tou
nad vlaknotvornou zénou melt blownu. Souhrn hodastaveni a poznamek je uveden v Tab.
6.

~ SEM MAG: 100 x VEGA3 TESCAN| SEM HV: 30.0 kV SEM MAG: 10.0 kx VEGA3 TESCAN

De}: SE 500 pm FT TUL Liberec WD: 14.68 mm Det: SE 5 um FT TUL Liberec

Obr. 32 — Vrstva nanovléken z konfigurace A, metodgi. Vlevo je viét struktura
povrchu, na pravé fotografii jsoutiplizena typicka vlakna z vidkenné vrstvy. VIakagi m
v proudu vzduchu silnou tendenci se shlukovat/émpitych Gtvaé. V tomto stavu jsou

také zachycena na kolektoru, kdetugpickou strukturu patrnou z pravého snimku.
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e B

WADZ23T EADIV iy 1 X 00F :2AM M32 Vi 0.0E :VH M32 SEM HV: 30.0 kV SEM MAG: 10.0 kx | VEGA3 TESCAN

asvedld JUT T3 my 002 32 1s0 mm 08.hF :OW WD: 14.75 mm Det: SE 5 pm FT TUL Liberec|

Obr. 33 — Vrstva nanovlaken z konfigurace C, mepagi. Vlevo je vid struktura
povrchu, na pravé fotografii jsouiplizena typicka vlakna z vliakenné vrstvy. Viakeas
této konfiguraci tolik neshlukuji, vytk&ji rovnonernéji prostorow orientovanou a
rozmis¢nou strukturu.

Dle vysledk 1. experimentalniho nastaveni je patrné, Zze pg&uelektrostaticka
tryska f#iliS blizko kolektoru, sktera vlidkna nejsou zachycena na kolektor a js@$ema
vzduchem obtékajicim kolektor. V tomto testovanéastaveni neni patrny rozdil mezi
umisenim trysky elektrostatického #aeni ze shorai zdola.
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Tab. 6— Tabulka konfigurace a poznamek klgiu testovani metody 1.

Varianta A - Varianta B AC | Varianta C AC | Varianta D AC | Varianta E AC | Varianta F AC
AC ES zespoda ES zespoda ES zespoda ES svrchu ES svrchu ES svrchu
HorizontdlIni
vzdalenost 150 300 450 150 300 450
trysek [mm]
Vertikalni
vzdalenost
trysky AC ES 130 100 70 - 130 -100 -70
od osy MB
[mm]
AC ES probiha AC ES probiha
pod proudem nad proudem
vzdychy,l AC ES probihs AC ES probiha vzdych’u,’ AC ES probihs AC ES probiha
elektricky vitr pod proudem | elektricky vitr nad proudem
L pod proudem L. nad proudem
jej tdhne do vzduchu, jej tahne do vzduchu,
vzduchu, N vzduchu, NV
proudu L elektricky vitr proudu L elektricky vitr
elektricky vitr L elektricky vitr L
vzduchu, kde L jej tahne do vzduchu, kde L jej tahne do
. (2 jej tdhne do . (2 jej tdhne do
, je strhavan. Je proudu je strhavan. Je proudu
Poznamky A . proudu . A proudu
stale na dolni vzduchu, kde | spise na horni vzduchu, kde
. vzduchu, kde . . . vzduchu, kde . (s
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Obr. 34 — Detalil trysky AC elektrospinningu. Svazakovlaken je undSen proudem
vzduchu z trysky melt blownu. Prvni testovana neetkahfigurace C.

\ ?Q | 3
Obr. 35 — Svazek nanovlaken unaseny proudem vzducysky melt blownu.

Prvni testovana metoda, konfigurace D. Z obrazkplzzorovat tendenci svazku vlaken
k oblétani kolektoru. Jefast vidken se tedy zachyti na kolektoru.
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4.7. Metoda 2 — melt blown s elektrostatickym zkizenim

Pfi druhé metod jsme jiz zvldkovali obima metodami a ziskali prvni vzorky
kompozitniho vlakenného materidlu obsahujiciho meélownovd mikroviakna a
elektrostatickd nanovlakna. Podle vyskeéddxperimeni predchozi metody jsme vytiib
navrh konfigurace z tohoto experimentu. Modifikagiroti pf‘'edchozi meto#l byla zn€na
poctu testovanych konfiguraci pro tuto metodu z 6 igurci na 4. Podle chovéni
nanovlaken v proudu vzduchu byla uniigt elektrostaticka tryska ve dvou zakladnich
konfiguracich, a to v 1/3 délek vzdalenosti kolektod trysky melt blownu. Elektrostatick&
tryska byla tedy umisha 200 a 400 mm od trysky melt blownové. Tyté Bunfigurace byly
vyzkousSeny také zrcadl®wad horizontalni osou melt blownu, tedy zwékaly ze shora.
Konfigurace jsou patrné @br. 38 Prvni variantou konfigurace byla varianta A, kdee
elektrostatickou trysku umistili 200 mm od kolekt@ 120 mm pod horizontalni osou trysky
melt blownu (viz Tab. 7). Dale byly testovany ¥adi konfigurace B, C a D. Chovéani proudu
elektrostatickych nanovldken v proudu vzduchu anomkiken melt blownu bylo podobné,
jako @i predchozi meto#l Elektrostaticka tryska umésta blize ke kolektoru zvldlovala bez
problémi, proud nanovlaken stioval do proudu mikrovlaken aigtaval na spodnim okraiji,
avSak nedochéazelo k zachyceni na kolektoretefitt. Vlakna byla obas unaSena mimo
kolektor. Jednou zipdpokladanychifin tohoto jevu byly vzduSné proudy temé zejména
externimi zdroji, které v prostoru vznikalygobenim jinych zZdzeni a pirozenym proudnim
vzduchu. B této konfiguraci se navic nanovlakna viditeBhlukovala do svazi které byly
postehnutelné pouhym okem, a ve vistmelt blownovych vidken tuila nahodg
orientovanou strukturu. Tato struktura je zachyass@br. 36

- 46 -



Obr. 36 — Fotografie struktury svazkanovlaken ve strukta mikrovlaken melt blownu.
Metoda druhd, varianta konfigurace A.

Pti umiseni elektrostatické trysky 400 mm od kolektoru hontalre a 90 mm vertikalé
pod urovni osy melt blownu (konfigurace B) dochéz#l zvlakinovani k miseni vznikajicich
nanovlédken s vlakny melt blownufigemz vSechna byla zachycena na kolektoru. Miseni
vlaken se potvrdilo i obrazovou analyzou mikrosnimRoté byla sestavena konfigurace C,
kterd ma& obdobné parametry jako konfigurace A,eddktrostatickd tryska byla umist
vertikalre nad osou melt blownu a celd elektrostatickd tryskal&né se systémem
elektrického oddeni pumpy polymeru svisle dol

Pri této konfiguraci byl na trysku umét nastavec umaiijici zvlakiovani ze shora di)
aniz by z trysky odkapaval polymer. Tento nastgeecpodstat malym sitem zabiajicim
samovolnému protékani polymeruii Reto konfiguraci se z&eni chovalo obdokinjako
v pripac konfigurace A, zadnéé&si rozdily nebyly patrné, nanovldkenny svazek #lem
tendenci ke stédlému zachyceni na kolektoru. V toprifgact byl tedy vysledek zvlgdtovani
obdobny jako u konfigurace A. Posledni konfigurditiné metody byla varianta D, kdy byla
tryska umistna nad osou z&zeni melt blown ve vySce 90 mm a ve vzdalenoddi #dn od
kolektoru. Zvlakiovani se fi této variank jevilo obdobi jako @i konfiguraci B, nanovldkna
se viditelrt dolre zakomponovala do proudu vzduchu s nanovlakny ol@knu.
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Obr. 37 — Fotografie trysky dtlavého elektrospinningu umisé vzliru nohama nad
osou melt blownu.

AC spin. AC spin.

Var. C Var.D

P Y

A
v

AC spin. AC spin.

Var. A Var. B

Obr. 38 — Blokové schéma otestované konfiguracedyeéislo 2.
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Tab. 7— Tabulka konfigurace a poznamek klgiu testovani metody 2.

Varianta A Varianta B Varianta C Varianta D
AC ES zespoda AC ES zespoda ACES ACES
zvrchu zvrchu
HorizontdIni
vzdalenost trysek 200 400 200 400
[mm]
Vertikalni vzdalenost
trysky AC ES od osy 120 90 -120 -90
MB [mm]
AC ES probiha pod AC ES probihd nad
proudem vzduchu, proudem vzduchu,
e!ektrlcky vitr jej - e!ektrlsk.y \{ltr a AC ES probihd nad
tahne do proudu AC ES probiha pod | gravitace jej tahne do
. proudem vzduchu,
vzduchu, kde je proudem vzduchu, proudu vzduchu, kde .,
(o4 . S ) (o2 , elektricky vitr a
strhavan. Je stale na elektricky vitr jej je strhavan. Je stale . o
, L . , . gravitace jej tdhne do
, dolni hranici proudu tdhne do proudu na horni hranici
Poznamky . ) , | proudu vzduchu, kde
vzduchu, ma vzduchu, kde je proudu vzduchu, ma . . ;
. .. , , je strhavan vmisen
problémy se strhdvan vmisen do problémy se do svazku
zachycenim na svazku mikrovlaken zachycenim na . ,
. . . . mikrovldken melt
kolektor, Casto je melt blownu. kolektor, Casto je
(x v blownu.
unasen okolo unasen okolo
kolektoru mimo kolektoru mimo
prostor. prostor.
Svazek nano vldken | Z pozorovani pouhym | Svazek nano vldken Svazek nano vldken
se pouze Castecné oken je patrné, Ze se se pouze Castecné se pouze Castecné
Zavér zachytava vldkna obou metod zachytava zachytava
s mikrovlakny melt vyroby misi a vznika s mikrovlakny melt s mikrovlakny melt
blownu na kolektor. kompozit. blownu na kolektor. | blownu na kolektor.

Vysledky experimentovani s konfiguraceniigruhé metod jsou dobré. Zjevise déilo
integrovat nanovlakna do mikrovlakenného proutlwlpou konfiguracich (B a D) &st&né

se nam to ddo i v pripact dvou zbylych konfiguraci (A a C).tPporovnani varianty
s elektrostatickou tryskou pod osou zwlakani (konfigurace A a B) se zdalo chovani procesu
integrace vlaken jako zcela shodné s konfiguraeiteré je elektrostaticka tryska undis

opan¢, tedy nad osou melt blownu.
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4.8. Metoda 3 — melt blown s elektrostatickym zkizenim
varianta A a B pod osou

Pro dalSi experimentovani bylyiazeny konfigurace s uméstim elektrostatické trysky
nad osou melt blownu. Toto umist bylo technicky hie proveditelné. Bylo nutné pouziti
specialniho nastavce na elektrostatickou tryska,z&govalo jeji¢iSténi. Naproti tomu této
konfiguraci pomaha k miseni gravitace. Pro zjed8edusamotného #iaeni tuto konfiguraci
vypustime a provedeme experiment pouze sme\konfiguracemi s elektrostatickou tryskou
umis€nou pod osou melt blownu.

600 mm

A
A 4

200 mm 200 mm 200 mm
Obr. 39 — Blokové schéma otestované konfiguracedpetslo 3.

DalSi modifikaci bylo umighi elektrostatické trysky na laboratorni pantogiafistojan,
ktery nam umoioval snadné a v celkuigsné nastaveni vertikélni vzdalenosti trysky od
proudu vzduchu melt blownu. S timtoizeenim jsme byli schopni rychle a efektévn
upravovat vysSku trysky i v fibéhu naseho experimentovani. Rrawmenou vysky viadech
nékolika centimetii jsme zkouSeli upravit u konfigurace A miseni ndéken s mikrovliakny
a odstranit problém s malym podilem nanovléken yamiych na kolektor. Experiment jsme
zatali konfiguraci A, kde byla elektrostaticka tryskianisgéna horizontals 200 mm od
kolektoru a vertikald 120 mm pod osou trysky melt blownuii Rvlakiovani jsme oft
pozorovali snahu nanovlakenného svazkujfitibo Gtvar podobny fizi, nespojovat se
s proudicim vzduchem a nésledné obtékani kolektBroto byla upravena vertikélni
vzdalenost od osy melt blownu z 120 mm na 90 minzfenseni vzdalenosti se problém
nedokonalého miseni vlidken a obték&adténe odstranil, ne vSak zcela. Z tohotévddu
bylo pristoupeno k dalSimu snizeni vertikalni vzdalenelstktrostatické trysky, tentokrat z 90
mm na 70 mm. #této konfiguraci jiz dochazelodast&énému zachytavani mikrovlaken melt
blownu na elektrostatické trysce. Iligg maximalni Pblizeni zvlakiovaci trysky
k horizontalni ose melt blownu nedo$lo k UplnémstdEni popsaného jevu a svazek
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nanovlaken je unasen mimo kolektor, ktery je obtél@al’ po stranach, nebo v jeho spodni
¢asti. Vlakna pi této konfiguraci maji tendenci tiib piizi podobny Gtvar. To znamena, Ze v
matrici kompozitu nejsou nanovlakna rovnémng rozloZena aé&tSina z nich je ve strukie v
podolE svazki, které matrici prostupuji. To je zajimavy adistyuzitelny jev, avSak cilem
bylo dosazeni rovno&nného zalenéni nanovlaken v mikrovlakenné matrici, proto jsnee s
dale timto jevem nezabyvali.

Tab. 8- Tabulka konfigurace a poznamek klgihu testovani metody 3.

Varianta A Varianta B
AC ES zespoda AC ES zespoda
Horizontdlni vzdalenost trysek 200 400
[mm]
Vertikalni vzdalenost trysky AC 120 90

ES od osy MB [mm]

Testovani zmény vzdalenosti od osy
Poznamky trysky melt blown. 120 - 70 mm -
zandseni

Testovani zmény vzdalenosti od osy
trysky melt blown. £ 40 mm

Se snizenim vzdalenosti od H-V osy
Zavér se mirné zlepsi zachycovani
nanovlakenného svazku na kolektor.

Nezaznamenan vliv na vyslednou
strukturu.

-51 -



SEM HV: 30.0 kV SEM MAG: 1.00 kx : VEG:AS TESCAN

WD: 11.11 mm Det: SE 50 pym FT TUL Liberec

Obr. 40 — Snimek SEM struktury kompozitu vyrobepéhmnfiguraci ,B“.

Dale byl proveden experimenti jxonfiguraci B, kdy byla tryska umista do vzdalenosti
400 mm od kolektoru a 90 mm od osy trysky melt lowV podstat se jednalo o shodnou
konfiguraci jako v pedchozi meto#l ¢. 2, ale nyni, v tisledku pouziti pantografického
laboratorniho stojanu, bylo mozné plynulénit vertikalni vzdalenost elektrostatické trysky
a citlivé tak ovliviiovat sledovany procesiiRestovani konfigurace ,B“ se jakoakkzité
ukazalo, ze tryska musi byt mérnzdalena od hranice (okraje) proudiciho vzduchit me
blownu, aby nedochazelo k zanasSeni trysky, aletgé&naby byla nanovlaknaipobenim
elektrického ¥tru vtazena do prouduipobiciho vzduchu. iPoddaleni trysky od proudu
vzduchu bylo mozné pozorovat tendenci nanovlakefittsvazky, jiz nedochazelo k miseni
jako u konfigurace A. Je ovSeniildzité spravné umisti trysky ve vertikalni rovi tj.
zajistit jeji umistni ve stedu proudni. V op&ném gipadt nastava stav, kdy sm vykazuje
rizné zastoupeni jednotlivych slozek vzhledemikeShavinu vrstvy na kolektor. #h
procesu a vlastnosti produkbyly v obou pipadech (varianta, konfigurace) stejné jako u
konfigurainé shodnych experimeiimetodye. 2, cozZ je pro nasitezité vzhledem k asteni
opakovatelnosti experimentu i vysl@édkv/e struktile konfigurace A byly nalezeny svazky
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paralelrg orientovanych nanovlaken, mezi nimiz bylo moznagrovat velmi malé mnozstvi
mikronovych vlaken. Tyto svazky byly nahadmclenény do mikroviakenné matrice. Ve
vzorcich z konfigurace B byla nanovlakna v mikréed@né matrici rozptylena,étsinou
ojednocena a nahodrorientovana (vizObr. 40. Oktas jsou ve strukie rozpoznatelné
shluky nanovlaken, tajiz ve formg vétSiho pdétu shodw orientovanych vlaken, ifzi
podobnému Gtvaru, nebo shluku ndh®dnientovanych viaken, tedy klubku (v@br. 41).
Az na tyto nehomogenity se jevila struktura jakonpmé pravidelna.

SEM HV: 30.0 kV SEM MAG: ;1.00 kx

| wo:t17tmm  petsE
Obr. 41 — Snimek SEM zachycujici ,defekt* — nankefiné klubko v mikrovlakenné

matrici.

4.9. Metoda 4 — melt blown s elektrostatickym z#éizenim
v ochranném krytu

Pro dalSi vyvoj zézeni a jeho fiblizeni moznému praktickému uplétn bylo navrzeno
pouziti ochranného krytu, ktery zabrani ovlimh procesu zvldkovani nezédoucim
prouctnim okolniho vzduchu. Celé toto opati nebylo navrzeno zac€lem ovlivreni
procesu melt blown, ktery pracuje stabila je odzkouSen, ale z&ealem zlepSeni miseni
sttidavého elektrostatického zvidwvani, jez je ve velmi malé vzdalenosti pod tryskou
vyrazre ovliviiovano i slabym proughim vzduchu. Toto se ukazalo jako problém zejména u

-B3 -



konfigurace, kdy je elektrostaticka tryska urénst blize u kolektoru, nedochazi ke stabilnimu,
trvalému, kontinualnimu miseni obou typlaken a nastava obtékani kolektoru nanovlakny.
Tento jev byl pipisovan zejména parazitnim vzdusnym prioad které nebylo mozné v tak
velkém prostoru, v#mz je zdlizeni umisino, ovlivnit ani eliminovat. B konstrukci bylo
vychazeno z modelu proéni vzduchu u trysky Zé&zeni melt blown, ktery byl vytwen na
zaklad mereni anemometrem (vi@br. 30a Obr. 31). Z tohoto grafu byla iezita pra¢
hranice proughi vzduchu. B navrhu bylo tedy vychazeno z pozadavku, Zeyskrytu museji
byt mimo z6nu fisobeni vzduchu melt blown, to znamena, Ze samotkéoviékna melt
blownu nebudou ifichazet do styku seé&tami krytu a proces melt blownu nebude timto
opatenim nijak ovlivién. Kryt byl navrzen tak, aby umoznil konfigurackzni dle metody

¢. 3, konfigurace A i B (viDbr. 39. Ve spodntasti boxu byly vytveéeny otvory pro umighi
elektrostatické trysky. Ztdbodu snadné tvorby a nizké ceny konstrukce bylyyteoreni
krytu zvolen kartonovy papir,iigemz jedna z jeho vertikalnichést byla pro dely
pozorovani procesu vyrobena z transparentnihowp(8MMA). Navrzeny kryt ¥etré jeho
rozmeéra je znazoran naObr. 42 Pro sniZeni efektufigdvani vzduchu z okoli do prostoru
krytu a také pro zvySeni mechanické stability kiyyla ¢ast na strahmelt blownové trysky
opatena epazkou s otvorem pro vstup trysky melt blown.

Proud

A
Proud vzduchu

vzduchu 200 z trysky melt

roudici na
p mm blownu

kolektor

Vs

mm

A

600 mm

Obr. 42 — Znazoréni konstrukce ochranného krytu a jeho rezinCelni stna je
prizhledn& z dvodu sledovani miseni vidken.

Po zhotoveni ochranného krytu byl pro lepSi nastawmistn na laboratorni
pantograficky stojan a jeho osa ztoté&da s osou zézeni melt blown. Realizace a undist
ochranného krytu je zachyceno @br. 43 Fxi oveérovani vlivu ochranného krytu za
pavodnich podminek melt blownu nebylo mozné dosahstejnych vysledk a vysledna
struktura nedosahovala dostatgch pevnosti nutnych pro manipulaci. Toto bylovag jiz
pii snaze o sejmuti vlakenné vrstvy z kolektoru. @ohgy kryt znénil proudéni vzduchu mezi
tryskou a kolektorem. Uz&enim prostoru se vyt¥ena vldkna pravgbodobré nedostaténé
chladila a dopadala na kolektor ve stavu blizkéawenirgé, coz ntlo za nasledek zhorSeni
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vlastnosti melt blownové vrstvy. Jak je patrn®lar. 44 na sénach ochranného krytu se
tvofila a zachytavala vrstva vidken. Takovatoémm byla nefijatelnd a dalSi zkoumani
chovani melt blownu v ochranném krytu jiz nebyl@myadno. Proto byla navrzena jina
metoda, ktera bude popsana v nasledujici kapitole.

Obr. 43 — Fotografie ochranného krytu na pantogrkdéim laboratornim stojanu. Kryt je
umisen mezi tryskou (nalevo) a kolektorem (vpravo).

Obr. 44 — Snimek ochranného krytu po prvnim a &irpeslednim experimentu, ve
kterém byl pouzit. Na fotografii jsou patrné vlakémalety na ghach krytu.
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4.10. Metoda 5 — melt blown s elektrostatickym zkizenim
s ochrannou zastnou

Po p@edchozich zkuSenostech byltelia najit takovéreSeni, které by zahtavalo
parazitnimu prouthi vzduchu, jez rwe ovlivnit miseni mikrovldken melt blownu
s elektrostatickymi nanovlakny, a zaravey negativi neovliviiovalo proces tvorby vliaken
melt blownu. Po pdivém zhodnocenitiznych variant bylo vybrano minimalistickéSeni se
zastnami umistnymi vertikalré a ve sniru osy z#éizeni melt blown. Tyto z&sty mely délku
700 mm a vysku 600 mm. Délka z&me presahovala vySku o 100 mm, aby Zast @i
pohledu z boku zakryvala celou melt blownovou tyskasény byly ve spodnéasti opaiteny
podstavami o délce cca 200 mm, jez zajistily sitablonstrukce. Zashy byly umistny na
stojan tak, aby jejich horizontalni osa byla v zékis horizontalni osou melt blownu. Zé&sg
byly zkonstruovany k tomu, aby chranily proces #letatického zvlakovani a pitom
neovlivnily melt blownovy proces. TotdeSeni velmi zjednoduSilo konstrukci, a proto
umiseni elektrostatické trysky nebylo oprotigachozi metoglochranného krytu technicky
tak nar@né. Nejprve byl otestovan samotny proces melt bjgwotozZze zajigni spravné
funkce melt blownového procesu bylo pro vysledepessnentu kléové. Vznikla melt
blownova vrstva kvalitativh odpovidala standardnimu postupu vyroby. Proto bylo
pristoupeno k pidani elektrostatické trysky a testovani ve dvokladnich konfiguracich
vychéazejicich z konfiguraci metody3. Schéma konfigurace spolu se &gt je znazorno
na Obr. 45 ProvedeniteSeni pak zobrazuje fotografie (v2br. 46. Pred samotnym
zapa@etim experimentu bylo jeStovéteno chovani samotného elektrostatického procesu
v novych podminkach konfigurace se 2asu. Fotografie detailu zvlékijici elektrostatické
trysky je naObr. 47 Bylo konstatovano, Ze proces neni oftivan vigjSim prougnim.
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Zadni zasténa

600 mm

A

v

200mm 200 mm 200 mm
<4——» <——>u<—>

Obr. 45 — Blokové schéma otestované konfiguracedpeéislo 5. Na schématu je
vzadu znazowna 2. zasina, 1. zasiha je umisina vpedu pred vSemi zobrazenymi
zarizenimi (neni znazo¢na).

Prvni testovanou konfiguraci byla varianta A, kdgabelektrostaticka tryska umésia
200 mm od kolektoru. Tato konfigurace vykazovalavel problémy s nedosta&tgym
zachytavanim elektrostatickych vlaken na kolektorse vzajemnym misenim do
mikrovlakenné matrice. Zvolena konfigurace byladeana a jiz na zaklgdozorovani bylo
mozné zhodnotit kvalitu a stupeniseni jednotlivych slozek. Vysledek stale neblyl¢p
uspokojujici, vzdy v nahodnychliasovych intervalech dochazelo k obtékani kolektoru
podobré jako u konfigurace Afeti experimentalni metody. Nicm&gast nanovlaken se
zachytavala, a proto bylo mozné wyitwarzorek pro elektronovou mikroskopii a naslednou
obrazovou analyzu. Strukturu vzorku zachycuje foafig (viz Obr. 48. Nasled® bylo
pristoupeno k testovani konfigurace B. Tato konfigera aplikovanou zastou vykazovala
podobné vysledky jako provedeni bez &agt Na zaklad pozorovani se proces jevil jako
aspesny, coz bylo potvrzeno i snimky z mikroskopu SHR&rametry procesu se zdaji byt
vhodrg nastaveny a jsou uplatnitelné pro provozovaiizeai. Detail struktury vzorku B je
vyobrazen na fotografii (vi©br. 49.
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Obr. 46 — Fotografie bénich zasin.

Obr. 47 — Fotografie detailu trysky AC elektrospimgu pi testovani metody. 5,
konfigurace A. V pozadi je patrna zas vytv@ena pro odstragni parazitnich
vzduchovych proud
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SEM HV: 30.0 kV SEM MAG: 100 x VEGA3 TESCAN
WD: 16.23 mm Det: SE 500 pm FT TUL Liberec

Obr. 48 — Fotografie vzorku z konfigurace Adgena pomoci SEM. Na snimku jsou
patrné shluky nanovlaken &ipi podobné svazky nanovlakéfervers oznaena mista jsou
typick& pro konfigurace, kde je elektrostatickéka blize kolektoru.
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SEM HV: 30.0kV = SEM MAG: 1.00 kx ' VEGA3 TESCAN
WD: 16.60 mm Det: SE 50 ym FT TUL Liberec

Obr. 49 — Fotografie vzorku z konfigurace Bijgena pomoci SEM. Homogenita promiseni
je u konfiguraci s tryskou elektrospinningu v kguafaci B velmi dobra.

5. Testovani vytva‘enych materiak

Z technologického hlediska bylo vytteno pozadované #aeni umo#ujici vyrobu
mikrovldken melt blown se zakomponovanymi nanowvalstidavého elektrostatického
zvlakiovani. Vysledek bylo nutné potvrdit, zkontrolovailgektivre popsat. K tomutodelu
slouzi tatocast prace, ve které jsme popsali zakladni paramegjynéna prmmery viaken
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pomoci obrazové analyzy ze snimBEM, a pondr vlaken ve vysledném materialu. Je
zdiavodren i vybér vzorki zvolenych pro obrazovou analyzu.

5.1. Obrazovéa analyza

Pomoci obrazové analyzy byla hodnocena struktwta@g promiseni, fedevsim vSak
byly stanoveny pmmeéry viaken ve vytvéené struktie. PouZzili se vzorky z vytwenych
vlakennych vrstev, ifxemz bylo vzdy ptizeno rgkolik snimki v metitku, které umoznilo
dobré uéeni hranic vlaken a jejich oz¢eni. Snimek také musel byt reprezentantem typické
struktury, kterd se v daném vzorku vyskytovala. &eni paméra vidken byl pouzit program
ImageJ 1.48v, jenz umiidje ve volr Sititelné licenci néieni a statistické zpracovani dat.
ProtoZe vysledkem experimentovani této prace j@dagt 5, byly n€feny pameéry vidken
ze vzorki vytvorenych prag touto metodou. #Ptéto metod bylo pouZzito dvou konfiguraci.

Z kazdé konfigurace byly odebrany dva vzorky praiSEe stedu a z jednétvrtiny Sire
vytvoreného materialu. Takto fipravené vzorky byly pozlaceny a zpracovavany na
skenovacim rastrovém mikroskopu Vega 3 od spalsti Tescan. Ze snimikporizenych
pomoci SEM jsme vybrali zastupce, které bylo mopogazovat za igdstavitele typické
struktury a typického rozloZeni vlaken. Taktaigené snimky byly pouzity pro stanovovani
praméra jednotlivych vidken. Po rgeni snimku do programu ImageJ bylo nejprve nutné
provést kalibraci na zékladznamého rritka umistiného na SEM snimku, tj. zadani
informace, jaka jednotka délky je pgajeden obrazovy bod snimku. Poté jsme ji&iln
pomoci Us&ek umisgnych kolmo k ose vlakna. Délka této disgje dana obrazovymi okraji
vlakna. Déale byla na#siend data exportovana a uloZzena. Ze statistickyfdrnmaci byly
zpracovany zejména maximalni a minimalni hodnatingry a mediany hodnot, kvantil Q1

a Q3.

51.1. Vysledky stanoveni paiméru mikrovlaken
v kompozitu

Nejprve bylo vySe popsanym igobem zmreno 60 vldken z kazdého vzorku
vytvoieného pi konfiguraci A a B v paté experimentalni meto®ysledky jsou uvedeny
v Tab. 9 Byly stanoveny pmméry viaken nad 1 mikron. Cilem bylo dir vliv technologie
sttidavého elektrostatického zvkakvani na technologii melt blown, sledovat vliv kignirace
na vysledna melt blownova vlakna.
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Tab. 9 — Tabulka statisticky zpracovanych hodndtrgrzz mikrovliaken ve vzorcich A" a
.B" Z paté experimentalni zvladovaci metody.

Vzorek A Vzorek B

[um] [um]

Primér aritm. 13,0 11,4 *
Minimum 4,3 4,1
Kvantil Q1 7,6 7,6
Median 13,9 10,7
Kvantil Q3 16,8 13,9
Maximum 24,2 24,6

Graf 1 — Graf rozloZeni hodnot fmeriz mikrovidken ve vzorcich ,A* a ,B* paté
experimentalni zvlalovaci metody.

Graf pramért mikrovlaken

20 A

15 A

pMm

10 A

Vzorek

Z nantienych hodnot jefejma podobnost aritmetickychgméra, mediar s kvantily
strednich hodnot. Velmi podobna jsou i maxima a minimaartienych hodnot gméru
vlaken. Z ¥chto nefeni lze vysledovat, Ze proces melt blown neni oxfiv zmeénou
konfigurace. Sfdava elektrostaticka technologiéigpiva ke snizeni pméra mikrovidken
tim, Ze jeji nej¥tSi ptiméry mohou dosahovat nejmensSictumpra melt blownu.
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5.1.2. Stanoveni piméru submikronovych viadken
v kompozitu

Dale byly stanoveny gmeéry pouze submikronovych vidken ve vzorcich z kamfage A
a B z paté metody. Cilem bylo dgitr vliv konfigurace na piméry vlaken vytvdenych
technologii elektrostatického zvigkvani. Dle tabulky hodnot (vizab. 10, ale i grafického
znazorgni patrného n&raf 2, je podobnost hodnot vSechiprra submikronovych viaken.
Z tohoto divodu lze soudit, Zetené konfigurace nemaji natpnéry elektrostatickych
nanovlaken vyznamny vliv. Nepatrné zvySentimpra hodnot u vzorku B je iitano
rovnonernému rozlozeni elektrostaticky vyttemych vidken ve strukte a promiseni se
submikronovymi vlakny melt blownu. Zatimcori pkonfiguraci A jsou elektrostaticky
vytvoiena vlakna ve svazcich & pméieni pameéra viaken se tolik neprojevi vliv melt
blownovych submikronovych viaken.

Tab. 10 — Tabulka statisticky zpracovanych hodmétgriz mikrovlaken ve vzorcich A a B
Zz paté experimentalni metody. Zelejsou zabarvena data samotnych nanovlaken
z konfigurace C z prvni experimentalni metody.

Vzorek A Vzorek B

[nm] [nm]

Primér aritm. 494 5 589,6 v
Minimum 259,4 206,4
Kvantil Q1 386,6 4446
Median 445,3 560,6
Kvantil Q3 566,4 749,3
Maximum 827,8 967,6
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Graf 2 — Graf rozloZeni hodnot gmerz nanovlaken ve vzorcich A a B paté experimentalni
zvlakiovaci metody, detre vzorku samotnych nanovlaken z&dstvého elektrospinningu.
Elektrospinningova vlakna jsou z konfigurace ,,C'vpii zvlakovaci metody.

Priméry nanovldken

1200 -
1000 -

800 - T [

E 600 - .

400 - ‘
200 -

0 T 1
A B

Vzorek

5.1.3. Vysledky stanoveni piiméru viaken kompozitni
vrstvy

Pro ziskani lepSihaehledu a doloZenifiomnosti konkrétnich tyjpvlaken byl vytvdgen
graf pfiméra vidken a histogram pro vzorek vytemy melt blownem a vzorek kompozitu
vytvoreny melt blownem s nanovlakny vytemymi stidavym elektrostatickym Zigobem.
Pti analyze vzork samotného melt blownu bylo zj$io, Ze se za nastavenych zwlékacich
podminek s pouzitym polymerem mezi mikrovlakny objé také nanovlakna. Z tohoto
divodu byla porovndna vidkna ze vzorkez elektrostaticky vyrobenych nanovidken i
s elektrostaticky vyrobenymi nanovlakny. Z hodnmtazovanych wab. 11aGraf 3je patrné
zvySeni mnozstvi vidken s hodnotouimperu pod jeden mikrometr, coZ znamena, Ze&rzan
pongru vldken je zfisobena fidavkem elektrostatickych nanovlaken.
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Tab. 11 — Tabulka statisticky zpracovanych hodmétrgriz vlaken ve vzorcich samotného
melt blownu a melt blownu gimeési elektrostaticky vyrobenych nanovlaken.

Vzorek MB Vzorek MB + ES
[mikrom] [mikrom]
Pramér aritm. 6,9 3,9 *
Minimum 0,8 0,5
Kvantil Q1 2,6 0,9
Median 6,2 1,3
Kvantil Q3 10,2 4,9
Maximum 21,7 20,5

Graf 3 — Graf rozloZeni hodnotjmérii ve vzorcich melt blownu samotného a melt blownu
s primesi elektrostaticky vyrobenych nanovlaken.

Porovnani priameért viaken
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£
3
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Vzorek

Graf 4 — Histogrametnosti vyskytu vlaken ve vzorku melt blownu.

- 65 -



MB
16

14

14
13
12
12 11
10
8
6
4
4 3
2
2 I 1
0
, | o
0,5 2,0 4,5 7,5 10,5 13,5 16,5 19,5 27,5

Graf 5 — Histogran@etnosti vyskytu vlaken ve vzorku kompozitu meltrnloa elektrostaticky
vyrobenych nanovlaken.
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Tab. 12 — Tabulka rozteni primeru viaken dotid a paet jejich vyskytu.

Rozmezi hodnot [um] | Tfida _—

0 1 0,5 2 22

1 3 2,0 14 19

3 6 4,5 13 7

6 S 7,5 11 2

2 12 10,5 12 3

12 15 13,5 3 4

15 18 16,5 4 2

18 21 135 0 1
21 34 27,5 1 0

Graf 6 — Kombinace histogramu melt blownu a kontpomielt blownu s elektrostaticky
vyrobenymi nanovlakny.
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Pti porovnani histogramu samotného melt blownu iaf 4) a histogramu kompozitu melt
blownu s elektrostatickymi viakny (viZraf 5) Ize vidt vyraznou zminu podilu prag vliaken,
kterd jsou pod 1 um.iPporovnani obou histograimv jednom grafu je tato zéna dole
viditelna a graficky porovnatelna (Wzraf 6). Tiidy a p@ty vyskyti, které byly pouzity jako
vychozi pro konstrukci histograimjsou uvedeny v
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Tab. 12 Bylo tedy o¥teno nejenom zastoupeni jednotlivychiypaken, ale také fakt, ze
inkorporace nanovlaken do struktury melt blownuaepiu probiha a to v takoveé iej Ze ji
lze zaznamenat a potvrdit.

5.2.  Stanoveni hmotnostniho poréru viaken

5.2.1. Stanoveni ponéru pomoci vymyvani jedné slozky

DalSim dilezitym parametrem je pamvlaken ve vysledném materialu. V tomtogac
nejde o por&r priméra vlaken, ale o hmotnostni p@émviaken dle metody vyroby.
RozliSovana byla tedy vldkna podle metody jejichroby pi konkrétre pouzitych
experimentech, tedy podle materialu, ze kteréha jggobena. Viakna melt blownu byla
vyrobena z taveniny PCL a vlaknaidavého elektrostatického gnbu z PVB. Pogr je
velmi dilezity vychozi parametr pro dalSi specifikace vgisieho materialu. #° obrazove
analyze nebylo mozné efektivnozliSit, zda je vlakno vyrobeno jednéudruhou metodou.
O pavodu vldkna bylo moZnici pouze to, Ze pokud byl jehodonér pod 1 um, zvySovala se
pravdépodobnost, Ze bylo vyrobeno elektrostatickou meatodo naopak. Vzhledem
k pouzitym materidim nebylo tedy obrazovou analyzou mozné oba mayerégsnimk SEM
rozlisit. Jednim z moznych a jednoduchyclisgi je vyplaveni jedné slozky z vysledného
materialu vhodnym rozpou&tiem, zjistit tak hmotnostni rozdil a tedy i hmadhd podil
jednotlivych materidl zastoupenych ve vzorcich. Nejsngdnpfristupnym BZnym
rozpoustdlem, které PVB velmi snadno rozpousti, ale neragtidPCL, je etanol. Nejprve
byl vliv etanolu vyzkouSen na vzorcich samotnychignali. Vzorek nanovlaken z PVB byl
vloZen do etanolu. Té&mnokamzi¢ bylo zejmé rozpougni PVB. V gipad vioZzeni PCL do
etanolu nebyly ani po 24 hodinach pozorovateln@éamamky rozpou&ti. Byly vytvareny
vzorky trech material, kde prvni vzorek byl reprezentovan samotnou rb&tvnovou
vrstvou z materialu PCL, druhy vzorekepstavovala pouze elektrostaticky vyteoa
nanovlakenna vrstva z PVB #ti vzorek byl kompozit s podilem obou materjghk PCL
tak PVB. VSechnyit vzorky byly zvazeny na laboratorni vaze Kern AB$resnosti na
0,0001gq, v Petriho misce zality etanolem a zakrghy nedochazelo k odparu rozpcd
(viz Obr. 50. Takto gipravené vzorky byly umishy na laboratornifepace nastavené na
minimalni frekvenci 50 kmit za minutu a promichavany po dobu 24 hodin.
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!’ é QC

Obr. 50 — Fotografie zvazenych vzédalitych etanolem,Agpravenych k umisghi do
laboratorni tepacky na 24 hodin.

Vzorky byly po 24 hodinach vyjmuty a dalSich 24dhlmosuSeny na vzduchu. Po
vysuseni byly vzorky fevazeny a porovnany hodnoty vahy vzorkadra po rozpouti.
Hodnoty z méeni rozpustnosti PVB jsou uvedenyfab. 13 cervert je v tabulce uvedena
hodnota Ubytku vahy v procentech. Zajimavy je dvoaentni Ubytek vahy samotného melt
blownu z PCL. Zde je Ubytekipsancast&ne vysusSeni &ast&né naruseni struktury. Je tedy
mozné konstatovat, ze PCL se nerozpustil, doSla@déumalému ubytku vahy. U vzorku
samotného elektrostaticky vyttemého produktu z nanovlaken PVB dosSlo k 99,1% ahytk
v podstat zbyly pouze né&stoty a rkolik vlaken ze spunbondoveého textilniho podkladu,
ktery slouzil g zvlaknovani jako mezivrstva mezi kolektorem a elektraoskatzviaknrenym
PVB. Lze tedyici, Ze PVB se beze zbytku rozpustil. U vzorku koaifu s rozpustnym PVB
a nerozpustnym PCL doSlo k Ubytku 5,4 % vahy. Pdiuabu od této hodnoty odtena 2 %
Ubytku vahy PCL, vysledna hodnota je 3,4 % PVB mgozitu, ktery byl vyroben jako finalni
produkt této prace.

Tab. 13 — Tabulka s hodnotami 2/eni rozpustnosti PVB.

Druh Hmotnost C?S , Hmotnos'f Rozdil vahy | Zlstatek | Rozpusténo
Vzorek vzorku vzorku vymyvani po vymyti gl (%] (%]
(g] [hod] (g]
1 MB 0,1046 24 0,1025 0,0021 98,0 2,0
2 MB + AC ES 0,1091 24 0,1032 0,0059 94,6 5,4
3 ACES 0,0115 24 0,0001 0,0114 0,9 99,1
5.2.2. Stanoveni ponéru pomoci vypottu produktivity

DalSi zfisob zjiStni pontru jednotlivych sloZzek ve vytweném kompozitu je zaloZzen
u melt blownu na zvazeni vyprodukovaného polymexchgceného za tryskouizzeni, u
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elektrostatického principu pak na kontrolnim v§popodle davky polymerniho roztoku a
pomérové hmotnosti polymeru v roztoku rozpated. Do vytvdené tabulky se vzorci pro
vypocet produktivit byla nejprve zadana hmotnost vaquko rychlosti extrudéru melt blownu
50, 100 a 150 ot&k za minutu. Z&hto hodnot byla vypsitana produktivita v gramech za
minutu. Produktivita PVB z elektrostatické techrgio byla speéitana z hustot slozek
rozpoustdla a hustoty PVB, hodnota davkovani linearni pumpyililitrech za minutu byla
podle rychlosti pumpy iepaitena na gramy PVB za minutu zviftkvani. Pray z hodnot
vykonnosti obou zvladkovacich metod byl @en teoreticky porr materidlu v kompozitu, z
této hodnoty bykerveré vyjadien hmotnostni procentni podil PVB v kompozitu. Hatgn
pouzité i vypoétu wetrg pomocnych hodnot jsou uvedenyrab. 14 Modre je oznéena
¢ast hodnot pro PCL, béZovou barvou pakKkyuvypcoitu pro produktivitu PVB @&ervenym
pismem je zapsan hmotnostni podil PVB veésmlaken.

Tab. 14 — Tabulka s vygiem podilu vlaken z PVB v kompozitu.

Rychlost posuvu
extruderu
Cas vlaknéni [s]
Produktivita PCL
lg/s]
Produktivita PCL
[g/min]
Podil PVB v
kompozitu [%]

Hmotnost vzorku [g]

N
>
=}

50 ]120/1,029|0,009]0,514
100 |120]3,258|0,027|1,629
150 |1208,335|0,069 | 4,168

Byly porovnany vysledky stanoveni pdm pomoci vymyvani PVB a pomoci vy§ia
produktivity. i vymyvacim zgisobu bylo dosazeno teoretické hodnoty 5,4 % PVBia p
druhém zfisobu 3,4 % PVB ve stsi. Dale byl od hodnoty stanovené vymyvanim PVB
odetten 2% ubytek, o ktery poklesla hodnota u materiégtie nebyl zadny podil PVB. Byl
tak ziskan vysledny podil stanoveny metodou vymiN&B 3,4 % ve s®si pii rychlosti
produkce melt blownu 150 @@k extrudéru za minutu a u elektrostatické techgield,5
ml/min PVB. Ri porovhavani obou vysledkse tyto hodnoty liSi o 0,3 % iigsto, Ze se
nejedn& o fesna stanoveniiifuvedenych produinich rychlostech se tedy proces dostal na
zhruba 3,5 % PVB ve sfui, @i snizeni rychlosti melt blownu na 100 &t& extrudéru za
minutu je teoreticky podil PVB vldken az 9 %, ia gniZeni ot&ek na 50 za minutu fie
teoreticky dosahnout 24 % PVB ve &n(viz Graf 7).
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Graf 7 — Znazoreni produktivity PCLcervenoucarou a podilu PVB ve sési modroucarou.
Spodni osa znazauje rychlost extrudéru melt blownu.
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5.3.  Vysledky stanoveni pevnosti viakennych svaxkv tahu

K otestovani jakym zjsobem ovlivni pevnost materialéigéni PVB vldken do PCL melt
blownové vrstvy bylo zvoleno testovani na dynamometabtest 2.050 od spdlgosti
LaborTech. Pro lepSi testovani a praci se vzorkg yrobena vlakenna sis z kolektoru
kontinualre odebirana ve fortnvlakenné vrstvy, které byl gbbn @i snimani nepravy zakrut
pro zvyseni soudrznosti. Taktdigravené vlakenné stuzce byl pomoci akumulatorového
Sroubovaku vytvien zakrut. Vyrobeny material se po zakroucenit appatil do pivodni
podoby stuzky, trhaci zkousky byly tedy provedeaymaterialu ve forstuzky.
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Obr. 51 — Fotografie stuzky viakenného materialouipho daelisti trhacky.

Pripravena stuzka byla ro&géna na 100 mm dlouhé vzorky. Kazdy vzorek byl evaa
poté na Bm byla provedena trhaci zkouSka. Nejprve byla zkagsovedena na vzorcich melt
blownu s pimési elektrostaticky vytvienych vliaken, nasledioyl proces opakovan se vzorky
samotného melt blownu. Pro kazdy material byfipraveno a testovano celkem 10 vzork
Vysledky trhaci zkousky jsou znazeény nejprve jako prodlouzeni dégirhu v milimetrech
(viz Graf 8aTab. 15.

Tab. 15 — Tabulka statisticky zpracovanych protaderp-etrhu.

Graf 8 — Graf rozlozeni relativniho protazeni d@fphu u vzork melt blown a melt blownu
s primesi elektrospinningovych nanovlaken.
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Dale byl u trhaci zkouSky znazémparametr maximalni vyvinuté sily. Tato maximalni
sila byla pepaitena na jednotku jemnosti Tex a statisticky zpraoav(vizTab. 16aGraf 9).

Tab. 16 — Tabulka statisticky zpracovanych maxinchlsil pi trhani vzorl¢ vztazenych na
jednotku jemnosti Tex.

Vzorek MB Vzorek MB + ES
[mN/Tex] [mN/Tex]
Prdmér aritm. 0,00487 0,00568 *

Minimum 0,00138 0,00308
Kvantil Q1 0,00354 0,00482
Median 0,00459 0,00528
Kvantil Q3 0,00669 0,00663
Maximum 0,00772 0,00888

Graf 9 — Graf znazawjici maximalni silu u vzofkmelt blown a melt blownu sfipesi
elektrospinningovych nanovlaken.
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Vysledky trhacich zkouSek ukézaly pouze malé rgzdiicmér vzorky stuzek
s pridavkem nanovldken PVB vykazovaly hodnoty aritmeifto piiméru zhruba o 12% vySSi
nez samotny melt blown a o 46 %3 prodlouzeni doifptrhu.

5.4. Sm&tivost

Dale byla testovana swigost vyrobenych vzork Jako smé&né médium byly zvoleny
dvé rizné kapaliny, voda a stolni olej. Sthst byla néfena na tenzometru K12 spéhesti
KRUSS (viz Obr. 52. Vzorky byly gipraveny jako viez 30 mm na 8u a 50 mm na délku
z plochy vyrobeného materialu sebraného z kolektdestovan byl samotny melt blown a
melt blownovy kompozit s ffimési elektrostaticky vyrobenych viakeniifroj meii na
principu vazeni, kdy se upnuty vzorek spousti Kimkakapaliny, @i doteku vzorku s hladinou
dojde ke smeeni okraje a kapilarnim tlakem &ee do vzorku vzlinat smdaci médium. V
okamziku smeoeni @istroj rozpozna firastek hmotnosti a zastavi spawmstvzorku. Od této
chvile z&ne samotné #teni. Ristroj pouze zaznamenava hodnotiristku hmotnosti, ty
pak zapisuje, uklada a zobrazuje ve fografu. Hranice vypnuti posuvu byla nastavena jako
piirastek hmotnosti 0,005 g a maximalni dob&eni na 6 minut. V gibéhu méfeni bylo
z kazdého testu navzorkovano 20@kgznych n&feni. Princip mifeni g@istroje je dobe
pozorovatelny n®br. 53 kde je z fotografie patrne, jak upnuty vzorelsseenou spodni
hranou saje kapalinu do plochy vzorku.
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Obr. 52 — Fotografie tenzometru KRUBS2.

Obr. 53 — Fotografie upnutého vzorku o ser@e Sfce 30 mm. Zhruba 15 mm nad mistem
doteku vzorku s hladinou oleje je delpatrné vyska, do které je kapalina kapilarninkeian
vytlacena.
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Graf 10 — Grafické znazoeni priristku hmotnosti vzoik
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Pti grafickém znazorni dat girastku hmotnosti pro oba dva druhy materialu je parny
drobny rozdil na z&tku a na konci grafu. Dle fgmérnych hodnot na zatku o rco lépe
vzlina olej ve vzorku sifimési elektrostaticky zvlakimych vlaken, naopak na konci grafu je
vice kapaliny ve vzorku samotného melt blownu.

Pt meéieni smaivosti v destilované vatlse projevila hydrofobita obou matetiaMéreni
nebylo mozné realizovat, protoze byl vzorek wahean z povrchu kapaliny a byly indikovany
zaporné hodnoty hmotnosti.

5.5. Filtra ¢ni vlastnosti

Pro testovani vyrobeného materialu byly vzorky \agoého kompozitu a samotného melt
blownu podrobeny filtréni zkouSce. Z kazdého materialu byly vyrobeny aotémy
3 vzorky. Filtr&ni plocha kazdého vzorku byla 50 Tkruhovy vzorek o gméru 80 mm).
Parametry testu byly nastaveny naitpk vzduchu 30 I/min i rychlosti 100 mm/sec.
Filtrovanymi ¢asticemi byly krystalky soli o velikosti 2 pum temé z aerosolu slané vody.
Prvnimi testovanymi vzorky byl melt blown. Ziskahédnoty efektivity filtrace a tlakovy
spad pedkladaTab. 16 Ve stejné tabulce jsou na konci uvedeny i aritchét ptimery
sledovanych hodnot. Nasletdnbyly otestovany vzorky kompozitu melt blownu
s elektrostatickymi vidkny, vysledné hodnotetre aritmetickych piiméra z nangrenych
hodnot jsou zapsanyVab. 18 U ziskanych vysledkje patrny znany prirastek ve filtr&ni
efektivit¢ vzorki materidlu, ve kterém bylafimisena nanovldkna vyrobend pomoci
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sttidavého elektrostatickeho zvigkvani. Nadst filtracni efektivity byl oproti samotnému
melt blownu 364 %. Grafické porovnani je patrn€raf 11 Dale byl zaznamenan ri&t
tlakového spadu u kompozitnich vzarkiento naist ¢inil pramérné zvyseni 30 %. Ziaé
zvyseni filtr&ni efektivity viddech stovek procentipnalém girastku tlakového spadu Ize
povazovat za vyborny vysledek, kterého bylo dosazerodifikaci melt blownového
materialu pidanim relativié malého podilu elektrostaticky vyrobenych nanoviéke

Tab. 17 — Tabulka na#renych hodnot efektivity filtrace a tlakového spadwzorlé
samotného melt blownu.

Vzorek ¢.1 Vzorek (.2 Vzorek(¢.3 Aritmeticky priimér hodnot
Ap [Pa] 4 3 3 Ap [Pa] 3,3
Efektivita [%] 7 2,2 6,9 Efektivita [%] 5,4

Tab. 18 — Tabulka na#renych hodnot efektivity filtrace a tlakového spadwzorlé
kompozitu melt blownu s nanovlakny vyerymi elektrostaticky.

Vzorek ¢.1 Vzorek (.2 Vzorek (.3 Aritmeticky priimér hodnot
Ap [Pa] 4 6 3 Ap [Pa] 4,3
Efektivita [%] 29,7 23 22 Efektivita [%] 24,9

Graf 11 — Graf porovnani gmerné filtracni efektivity jednotlivych material Mode je
ozna’en samotny melt blowdgrver kompozit melt blownu a elektrostaticky vyaroych
nanovlaken.
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Graf 12 — Graf porovnani hodnoty tlakového spaffujednotlivych materiagl. Mode je
ozna’en samotny melt blowidervers kompozit melt blownu a elektrostaticky vyaroych
nanovlaken.
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lll.  DISKUZE

Pfi zhodnoceni vysledk testovani je patné, Ze vyrazné é&ny u melt blownového
materialu modifikovaného elektrostaticky vyfeaymi nanoviakny nastaly pouze u
filtra¢nich viastnosti. Pré&wi filtracnich vlastnosti je rozdil markantni aipw@rné hodnoty se
liSi v fadech #kolika set procent hodnot samotného melt blownowdlaterialu. Vysledky
ostatnich test nepotvrdily, Ze by vysledny materialéhwyrazre odliSné dalSi vlastnosti.
Hledani takovychto vlastnosti nebylo cilem pradéer®@ bylo vyvinout a vyzkousSet fungujici
metodu umoiujici kombinovat melt blown aiétlavé elektrostatické zvlékvani v jeden
fungujici celek. Toto bylo spémo a na zéklad obrazové analyzy lze vysledek potvrdit.
Vysledny kompozit je sisi vidken vytvéenych technologii melt blown, kde re&lmovaime
o mikrovldknech a vldknech submikronovych r@zin vytvorenych pomoci metody
elektrostatického zvldovani za pomoci Htdavého proudu. Otestovano bylo mnoho metod,
z nich byly déle rozvijeny potencialnitgoby vyroby sotasného zvidkovani obou metod
v jeden produkt. Blezitym faktem této prace je také potvrzeni femsti metody a stanoveni
poneru jednotlivych slozek. Vzhledem k stmasnému vyvoji $tdavého elektrostatického
principu bude dal§im krokem navazujicich praciowsti jinych zvlaknitelnych materiél
Jedna se o ty materialy, které mohou vyslednémupkaitu dodat dalSi vlastnosti, nebo
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pusobit synergetickym efektem a posunout uzithou badrvyrobeného materialu do
hodnotrgjSiho a prakticky uplatnitelného produktu. Dale dyjiS€no, Ze je mozné &mit
podil vlidken jednotlivych slozek. Zmou produktivity melt blownu je mozné Zmit pomer
elektrostaticky vytveéenych vidken v materialu az na 24 % (i vice). MakmvySeni podilu
nanovlaken ve strukta je vSak na ukor sniZeni celkové produktivity. tblse dalSim
vyvojem naopak je8tzvysi produktivita elektrostatické metody, budezméd zvySovat podil
vlaken @i relativne vysoké produktivik melt blownu. Timto zvySenim produktivity
elektrostatického zvlalovaciho procesu tize byt i rozvoj zvlakovani pomoci vice trysek
umisgnych ve formaci, produkujicich nanovlakna sgit. V piipadt pouZiti vice trysek by
bylo mozné pouzittizné druhy polymernich roztGka ziskat material sét8im pd&tem
komponent.

Vysledkem vyvoje a experimantie tedy fungujici konfigurace, jez kombinuje oba
zpusoby vyroby vlaken. Posunem elektrostatické trysHize kolektoru je téZ mozné
nanovlakna shlukovat do svaek vytvadit tak nerovnomirné miseni. Takto budou v melt
blownové struktie nahoda uloZzené svazky nanovlaken jiného materialtiddéha hodnota
materiah vyrobenych kombinacéthto metod bude vyt¥ana zejména pouzitymi materialy,
nagiklad vodivymi vlakny pro vedeni elektrického praudnebo pro odstimi
elektromagnetického #éni. Modifikace materialu fize byt vhodna nap pro tkaové
inZenyrstvi, jako tkéovy nost, kdy bude pdany material slouzit nejenom jako paudpy
material proist burgk, ale mize také redukovdi katalyzovat cely proces. Pole pouZitelnosti
je obrovskeé, bude tedy zaleZzet na pouZzitelnych mddéeeh, respektive na tom, jakych
materiah dokazeme fo téchto procesech uggne vyuzit. Pouziti sidavého elektrostatického
zvlaknovani je technicky ménnarane, nez najklad pouziti stroje typu melt blown, coz
znamena, Ze timto #iaenim by se dala relatiwnednoduse doplnit fungujici #aeni a
piidana hodnota ziskat p@mé levnou a nenatmou cestou.
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IV. ZAVER A DOPORUCENI

Experimentélni ¢ast diplomové prace obsahuje tyto hlavni body:
1) NavrZeni a otestovani metod kombinujicich ad8zeni melt blown a elektrostatické
zvlakiovani za pomoci stidavého proudu:

NavrZeni iznych metod probihalo chronologicky, podle vysleékperimeni byly
navrzeny a otestovany dalSi metody. Tento postlipgskovan, dokud nebylo dosazeno
uspokojivého vysledku v podsts. metody. Pata metoda byla v podstabdifikovanou
metodouc¢. 3, ve které fibyla vzduchova bariéra zaligici nezaddoucim vzdusnym
proudim v ovlivreéni procesu. V paté metdlylo dosazeno nejlepSich vyslédkzarové
bylo mozné vysledny material opako¥aryrobit. PouZzité materialy byly pro tuto préci
vybrany u melt blownu vzhledem k &ené funknosti na zg&zeni, se kterym probihal
vyvoj metody. Material pro elektrostatické zui@vani byl pouzit PVB, protoZe tato
metoda, kterd je v intenzivnim vyvoji, je rozvijepga& s timto polymerem. Nové
poznatky v procesu i nové polymery mohou tomutissppu vyroby vidkenného materialu
dodat praktické uplatimi nejenom v fislusnosti k rozvoji této metody, ale i v jinych
aplikacich.

2) Upravit metodu tak, aby v dané konfiguraci prakticky fungovala:

Celkem bylo testovano 5 metod vyroby vliakenné yrstysahujici melt blownové vldkna
i elektrostaticky zvlakéna nanovlakna. Kazda z metod byla otestovanaékolika
konfiguracich. H paté metod jsme doséhli nejlepSich vysladizejména f testovani
konfigurace B. Snahou dalSich dvou metod bylo jitize modifikovat 3. metodu. Tato
modifikace spoéivala ve snaze zabranit nezddoucim vzduSnym groud ovliviiovani
proces vlidknéni a miseni elektrostaticky vyrobenych vidken.

V prabéhu experimentovani byly otestovany také alternatikenfigurace. Napklad
samostatny svazek elektrostaticky vyemych nanovidken navijeny na kolektor (@iar. 54
nebo vytvdeni vrstvené textilie, jeZz obsahovalddgaw vrstvy mikrovlaken melt blownu a
vrstvy elektrostaticky vytvi@nych nanovlaken (vi@br. 55.
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Obr. 54 — Fotografie elektrostatického nanovlakdrmévazku navijeného na
kolektor z@izeni melt blown.

Vyslednou metodou pro vyrobu vlakenného kompozgda 3. metoda a jeji
konfigurace B, a dale modifikace v podold. metody a konfigurace B.f{iPtéchto
konfiguracich bylo opakova&ndosazeno dobrého vysledku a stabilniho procesarpokace
nanovlakenné elektrostatické vrstvy do melt blowgtay materialu. # konfiguraci A paté
metody bylo dosazeno nehomogenni struktury, kdewviakna ve formd svazku prostupovala
melt blownovou strukturou.iPtéto konfiguraci dochazelo k d&snym porucham v procesu
miseni, nanovlakenny svazek obtékal kolektor a siése do melt blownové matice.

-81-



Obr. 55 — Fotografie ze SEM zachycujici nanovidkenmstvu
elektrospinningovych vlidken mezetha vrstvami melt blownovych mikrovlaken.

3) Analyzovani vybranych viastnosti a struktury vyrobenych materiéla:

Vyhodnocenim snimkze SEM bylo prokdzano, Ze byl vyroben melt blownmaterial
s pidanymi elektrostaticky vytu@nymi vliakny. B analyze pimeéra vysledného materialu
bylo zjiS&no, ze se zvysil get submikronovych vidken (vidraf 6). Podil vidken byl poté
ovéren pomoci vyp&tu produktivity (viz Tab. 14 a pomoci rozpoudti jedné slozky
(viz Tab. 13. Z experiment vyplyva, Ze pi nastaveni rychlosti melt blownového extrudéru
na 150 ot/min a i davkovani linearni pumpy elektrostatickéhdizeni 1,5 ml roztoku za
minutu, je elektrostaticky vytwenych nanovlaken v materialu 3,5 %. SniZenim pktdty
melt blownu na 50 ot/min fize byt dosazeno az 24% podilu elektrostaticky igrgch
nanovléken (vitGraf 7), tim vSak dojde ke snizeni produktivity samotnéfest blownu. Pro
efektivni zvySeni podilu nanovldken by bylo vhodagsit produktivitu nanovlaken zvySenim
efektivnosti elektrostatického procesu nebo zvysetdtnosti jeho aparatur (trysek, strun
atd.).

Déle byla otestovana pevnost vyiteoych produkt na dynamometru. Jak je zjevné
z hodnot prodlouzeniGraf 8), je patrny zhruba 50% n#st prodlouzeni doiptrhu oproti
samotnému melt blownu.fiPsledovéani graficky zndzoénych hodnot maximélni vyvinuté
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sily (viz Graf 9) Ize u melt blownu sijdavkem elektrostaticky vyt¥enych vliaken sledovat
pouze minimalni pirastek hodnot.

Pt méieni smaivosti byl pouzit pouze olej. Voda sédr materialu chovala sithhydrofobré

a etanol rozpousti PVB slozku ve vzorku. Jak jengat grafu smavosti, je paibéh sm&eni
pro jednotlivé vzorky tegt shodny (vizGraf 10).

Pri testovani filtr&nich vlastnosti byl zji§h zna&ny naist filtracni efektivity
materialu s fidanymi elektrostaticky vyt@nymi nanoviakny. Tento nist byl v fadech
stovek procent oproti samotné melt blownové w<ixiz Graf 11a Tab. 17 pii pongrné
malém naiistu tlakového spadu (vigraf 12).

Navrh pokradovani experiment:

Pfi dalSim vyzkumu a vyvoji by bylo vhodné néasledovajvoj stidavého
elektrostatického zvlaovani, zejména vyvoj ve smu produktivity, & uz technologicky,
tedy Upravou nafti, frekvenceci trysky jako takové, nebo ptem trysek. Obrovskym
piinosem bude zkoumani vhodnych polyfperejménadch, které mohou melt blownovému
materialu poskytnouimanou hodnotu, nebo matefigijez zajisti synergetickéiapobeni a
vzniknou tak nove lepSi vlastnostialBzité bude tedy praveni fungovani metody sznymi
materialy a o¥teni jejich vlastnosti, zejména mateligahodnych k tkhovému inZenyrstvi a
filtraci, Iékarskych materidl, ale i material pro pouziti v hygie&

Dle vysledk: testi filtracnich schopnosti vytéeného materialu je jasné, Ze i maly
3,5% podil nanovlaken velmi sdnovlivni filtracni vlastnosti materialu. DalSi testovani
filtra¢nich schopnosti vyt¥eného materidlu a jeho rozvoj &mmm ke zvySeni filtréni
efektivity musi nasledovat. Dale by se mohl timtoggsem modifikovat néjklad material
SMS kde M vrstva bude obsahovat elektrostatick@viakna. DalSim potencialninfiposem
by bylo otestovat vyrobu MEM vrstvy ti¥ené Melt blown-Elektrostaticka nanovlakna-Melt
blown, pogiipadt ji zkombinovat jako SMEMS Spun bond-Melt blown-Ei®spiningova
nanovlakna-Melt blown-Spun bond.

Navrh na uzitny vzor a patent:

Na zaklad vyvoje byla Technickou Univerzitou v Liberci pogarzadost o
zaregistrovani uzitného vzoru na technitd&ni kombinujici abmetody vyroby vidkennych
vrstev a patentovéaihlaska u dadu piimyslového vlastnictvi.
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SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK AVYRAZ U:

pm

AC ES
cm
Drug dellivery system
ES

ES

I

MB

mm
Mm
MW

nm
PCL
PVA
PVB
Scaffold
SEM

t

viv

wt%

Mikrometr [m- 10-6]

Stidavé elektrostatické zvlakvani
Centimetr [m-10-2]

Rizena dodavka v

Elektrospinning — elektrostatické zuiékani
Elektrosticka zvldtovaci metoda

Délka [m]

Zatizeni melt blown

Milimetr [m- 10-3]

Molarni hmotnost [Kg-mol-1]

Molarni hmotnost

Nanometr [m-10-9]

Polycaprolactone

Polyvinylalkohol

Polyvinyl butyral

Podprny vlidkenny nebo porézni material
Skenovaci elektronovy mikroskop

Cas [s]

Koncentrace v objemovych zlomcich
Koncentrace ve vahovych procentech
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