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Abstrakt

V dnesni dob¢ vznikaji neustale nové technologie, ¢i vylepSeni pro tvorbu vldken.
Tato prace se zabyva metodou pro vyrobu vlaken, ktera neni moc pouzivana, a tou je
drawing. Technologie je zalozena na mechanickém vytahovani vlaken z kapky
polymerniho roztoku, ¢imz se vytvoii vlakno o urcitych geometrickych vlastnostech.
Touto metodou lze vyrobit jednotliva vldkna o presné délce, ¢i orientované vldkenné

struktury.

Tato prace byla zaméfena na piipravu a charakteristiku orientovanych
polyesterovych vlaken metodou drawing. Byly pouzity roztoky polykaprolaktonu (PCL)
a kopolymeru polykaprolaktonu a polymlééné kyseliny - poly(lactide-co- e-caprolactone)
(PLCL). U PCL byly zméteny viskozity a povrchova napéti. Dale byly v§echny roztoky,
PCL a PLCL, za stejnych podminek zvlaknény a vldkna byla ocharakterizovana pomoci

elektronové mikroskopie. Na zavér byly otestovany mechanické vlastnosti vladken.

Podaftilo se zvlaknit roztoky PCL a PLCL o koncentracich 6, 8, 12, 16 a 20hm%.
Nejtenci vldkno se vyrobilo z 6hm% PCL a mélo primér 190nm. U PLCL se nejtenci
vlakno vytvofilo z roztoku 16hm% a jeho pramér byl 490nm. Bylo zjisténo, ze prumér
vlaken je ovlivnén rychlosti a zrychlenim. U viskozit byla pozorovana exponencidlni
zavislost na koncentraci roztokii. Pfi mechanickém testovani dosahovala PCL vlakna
primérné pevnosti 0,23N a priimérné taznosti 739%. Primérnéd pevnost vlaken PLCL

byla 0,178N a taznost 610%.
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Abstract

Currently, new technologies for fiber fabrication constantly emerge, or are
improved. This thesis is focused on the method for fiber fabrication called drawing, which
is not widely used method for this purpose. The technology is based on the mechanical
pulling of fibers from a polymer solution droplet, which creates a fiber of certain
geometric properties. With this method we are able to prepare fibers of a given length, or

even to create oriented fibrous strucutes.

This thesis is focused on the preparation and characterization of oriented polyester
fibers prepared by drawing. We used solutions of polycaprolactone and a copolymer of
polycaprolactone and lactic acid - poly(lactide-co- e-caprolactone). All solutions of PCL
and PLCL were drawn into fibers under constant conditions and the fibers were evaluated
using electron microscopy. Mechanical properties of the fibers were meassured for both
polymers (PCL and PLCL), the viscosity and surface tension was meassured for all PCL

solutions.

We were able to prepare fibers by drawing from the PCL and PLCL solutions of
the concentrations of 6, 8, 12, 16 and 20% (w/w). Thinnest fiber is produced from 6hm%
PCL and have a diameter of 190 nm. For PLCL thinnest fiber formed from solution
16hm% and its diameter was 490 nm. It has been found that the diameter of the fibers is
affected by velocity and acceleration. The exponential dependence on the concentration
of the solutions was observed in the viscosities. In mechanical testing, PCL fibers had an
average strength of 0.23 N and an average elongation of 739%. The average fiber strength
of the PLCL was 0.178 N and the elongation was 610%.

Key words

Drawing, polycaprolactone, Poly(lactide-co- e-caprolactone), tissue engineering, tensile

properties of fibers.
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PCL Polykaprolakton
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I. Uvod

Vyroba jednotlivych, prostorové uspofadanych vlaken, struktur, je relativné
komplikovany proces. To ovSem neplati pro vyrobu vlaken pomoci metody drawing. Tato
relativné¢ jednoducha metoda se znovu rozvinula vroce 2016 vyrobenim
Mikromanipulatoru II, ktery umoznuje nastaveni vice proménnych. Tento stroj dokaze
vyrobit jednotlivd vlakna, ¢i piesné, uspofadané struktury a v porovnani s jeho

predchiidcem, ziskal zna¢nd vylepseni.

Cilem této prace je blize charakterizovat tvorbu vldken metodou drawing na
Mikromanipulatoru Il, zjistit mechanické vlastnosti takto vyrobenych vlaken a blize je
charakterizovat. Dale prozkoumat, jaké podminky nejvice ovlivituji morfologii vlaken
(pramér vlaken) a zmé&fit povrchova napéti a viskozity pouzitych roztoku. Metoda
drawing se jevi jako vhodna pro urcité aplikace v tkanovém inzenyrstvi (laboratof
tkanového inzenyrstvi na TUL pouziva drawing pro vyrobu scaffoldl) a proto jsou pro

experimenty zvoleny polymery vhodné pro aplikaci v tomto odvétvi.

V teoretické ¢asti bude ¢tenaf seznamen se zaklady drawingu, z jakych odvétvi se
nechal drawing inspirovat a jak tato metoda funguje. V dalsi ¢asti budou zminény
jednotlivé parametry, které mohou ovlivnit zvlaknovaci proces a budou uvedeny dalsi

informace tykajici se dané problematiky.

Zacatek experimentalni ¢asti bude zaméfen na meéfeni povrchového napéti a
viskozit. Poté piijde na fadu pribéh zvlaknovani, charakterizace vytvorenych vlaken a
zpracovani vysledkt. Dale budou porovnavany jednotlivé materialy mezi sebou. V druhé
Casti se budu vénovat testovani mechanickych vlastnosti vlaken, které byly vyrobeny

metodou drawing.
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Il. Teoreticka ¢ast

Vlakna k vyrobé¢ textilu lidstvo pouziva jiz 37 tisic let. Zpocatku se jednalo o
ptirodni materialy (len, bavlna, hedvabi atd.), které nachazely uplatnéni pirevazné
v odévnictvi. S plynutim ¢asu se vldkna zacala vyuzivat vice na technické ucely (vyroba
lan, automobilovy pramysl atd.) S pokrokem védy a prumyslu se zacala vice a vice
uplatiiovat vlakna uméla. Ty byly a jsou pouzivané na stejné ucely jako vlakna piirodni
a Vv porovnani snimi maji Casto lepsi n€které vlastnosti (pevnost, taznost, nejsou
navlhava). Nano vlakna ze syntetickych materialti nas provazi vice jak 70 let. S vyvojem
riznych technik (hlavné Electrospinning) na vyrobu vlaken bylo lidstvo schopno vyrobit
vlakna v nano mé&fitku, ktera prvné nasla vyuziti v letech 1950 jako ,,Petryanovav filtr*
[1,2].

Mikro a nano vlédkna nasla svymi novymi rozméry a vylepSenymi materidly,
vyuziti ve vSech sektorech komeréniho vyuziti. Pfikladem jsou: paropropustné stieSni
membrany — Tyvek [3], specialni mikro vlakenné lestici utérky na bazi bikomponentnich
vlaken [4]., antialergické lizkoviny [5], membrany do nepromokavych odévu a bot -
Gore-Tex [6]. Nad¢jnym oborem pro vyuziti mikro a nano vlaken je napiiklad

biomedicina — systémy fizeného davkovani 1éCiv, tkanové inzenyrstvi [7-9].

Vyroba mikro a nano vlaken je umoznéna vyvojem novych technologii. Tyto nové
metody spole¢né s materidly maji vliv na vysledné netkané produkty, které vynikaji svym
velkym specifickym povrchem. To je zpusobeno velkou porozitou materialu, kterou lze

napiiklad vyuzit k bunééné kultivaci, k vyrobé filtrd, nebo membran [10,11].

Dle cilového vyuziti, 1ze upravit vybér materialu a technologie vyroby, ¢imz Ize
do velké miry ovlivnit vysledné vlastnosti produktu. Naptiklad: mechanickd pevnost,
vnitini uspotadani, porozita, hydrofobicita, povrchovy naboj vladkna. Pokud pouzity
materidl nedokdze splnit v§echny naroky na vysledné vlastnosti, je vhodné pouzit material
slozeny ze dvou ¢i vice polymerti srozdilnymi vlastnostmi jednotlivych slozZek.
Praktickou ukazkou nalezneme v tkanovém inzenyrstvi, kde 1ze modifikovat vlastnosti
scaffoldii kombinaci napf.: polykaprolakton (PCL)/chitosan, kde PCL slouzi pro zlepseni
mechanickych vlastnosti a chitosan pro lepsi adhezi (zarovent vhodny pro svoji
biodegradabilitu) [12,13]. Pro primyslové aplikace naopak muze byt zajimavé zlepseni

tepelné  vodivosti materiald. Dikazem muze byt kombinace uhlikovych
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nanovlaken/polymlécna kyselina (PLA), kde jsou uhlikova vlakna nahodné dispergovana
v PLA. Vysledkem piidani 10 hm% vlaken je zlepSeni tepelné vodivosti kompozitu o
1,2W/mK v porovnani se samostatnym PLA. Diky kombinacim téchto fyzikalnich a

chemickych jevii mohou vznikat nové, unikatni (nano/mikro) vlakenné kompozity [14].
1. Technologie vyroby nano/mikro vlaken

Zname-li tedy cilovy problém, ktery chceme fesit (biodegradibilita, mechanické a
povrchové vlastnosti atd.), prizkum vlastnosti polymert, nebo aditiv je vzdy primarni.
Aby ovSem takovy material pro specifickou aplikaci mohl byt vyroben, je nutné zvolit
spravnou technologii vyroby, kterych je v dnesni dobé mnoho [15]. Mezi nejvyznamnéjsi

patfi:

1.1. Electrospinning
Elektrostatick¢ zvladkinovani je zpasob piipravy ultra jemnych vldken
Z polymerniho roztoku nebo polymerni taveniny pomoci -elektrostatickych
a kapilarnich sil. Touto metodou bylo jiz zvlaknéno zhruba 100 druht polymert,
jak pfirodnich, tak i syntetickych. V procesu elektrostatického zvldknovani je
vyuzito vysokého napéti k vytvoreni elektricky nabitého proudu polymerniho
roztoku nebo taveniny. Zdroj vysokého napéti je spojen pfimo s polymernim

roztokem a protielektroda nazyvana kolektor je uzemnéna.

Syringe

Polymer solution Taylor cone

Spinneret
N
b +
Liquid jet !
+
-
High voltage
power supply %
- / Collector

Obr. 1.1. - Schématické zobrazeni electrospinningu [16].
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Je to nejvyuzivanéjsi vyrobni postup pro masovou vyrobu nanovldken z riiznych
druhii polymerd. Produktem je izotropni nanovlakennd vrstva. Pouzitim
specidlnich zemnicich kolektori 1ze orientaci vlaken znac¢né ovlivnit. Pramér
vyrobenych vlaken se pohybuje v pfiblizném rozsahu 100 (v extrémech az 30) -
1000 nm. Tento proces lze dale v zavislosti na pouzitém proudu rozdé¢lit na AC

(sttidavy) a DC (stejnosmérny) spinning. [17].

1.2. Force spinning
Nékdy také uvadény jako centrifugal spinning. V ¢eské literatufe je mu nazyvano
odstiedivé zvlaknovani. Force spinning je zaloZen na principu dlouzeni vlaken
pomoci odstiedivych sil rotoru. Vyrobena nano vldkna, s priméry vlaken od 300
do 700 nm, jsou poté zachycena kolektorem, ze kterého se poté sejmou. Touto
metodou lze vyrobit relativné orientovanou (anizotropni) strukturu [18].
V zavislosti na principu davkovani se rozliSuje na dva

hlavni typy a to jehlové (tryskové) a bezjehlové [19].

1.3 Meltblown
Meltblown je technologie s vysokou produktivitou. Netkana textilie je vyrobena
dlouzenim vlaken z taveniny pomoci proudu vzduchu a ukladddnim vlaken na
porézni kolektor (pas, buben). Typickym vystupem jsou mikrovlakna o praméru
2-4 mikrony, 1ze vSak vyrobit i textilie z mnohem jemné&jSich vldken cca 0,1
mikronu [20].

1.4. Fazova seperace
Casové€ naro¢ny princip zaloZen na rozpousténi, srazeni a extrakci, kde se vyuziva
riznych rozpoustédel, mrazeni a suSeni. Vysledkem je poérovitd pé€na o

nanorozmeérech [21].

1.5 Drawing

Vedle uvedenych metod, lze pouzit pro vyrobu vlaken i metodu drawing.
V literatufe se Casto pojem drawing objevuje v souvislosti s dlouzenim vlaken.
Ovsem v piipad¢ vyroby vlaken metodou tazeni, drawing spiSe vystihuje jednu
Cast vyrobniho procesu. Tento postup je zalozeny na mechanickém vytahovani a
dlouZeni jednotlivych vlaken z polymernich roztoki, nebo tavenin. Prednosti této
metody je moznost presné vyroby jednotlivych vidken, ¢i presnych struktur [21],
coz z ni déla jednu z ,,nejjednodussich® a nejvyznamnéjSich metod.

16



2. Zaklady drawingu

Jiz v padesatych a Sedesatych letech se nejvétsi firmy spolecné s prednimi védci
zacali zajimat o teoretickou problematiku tvorby (formovani) syntetickych vlaken —
,,Know why*. Nicmén¢ i pfes ohromnou snahu se tato problematika zcela jisté fyzikalné

doposud neobjasnila [22,23].

Prvni funk¢ni teorie zvlaknitelnosti byly popsany na zadklad¢ zvlakinovani
z taveniny. Doslo zde k vice systematickému a teoretickému opodstatnéni, jako
naptiklad: vyuziti prostupu tepla [24-27], kinematiky a dynamiky deformaci [28-30],
molekulové orientace v zavislosti na zvlaknovani aj. Vsechny tyto déje byly nasledn¢ i
experimentalné ovéfeny. Pravé timto spojenim teorie s experimenty vznikly rovnice,

kter¢ jiz v§e matematicky popisovaly [30-36].

Vzapéti na to pfisel na fadu Dry-spinning. Tento proces je vice komplexni kvili
fazovému ptrechodu — vyparu rozpoustédla pti zvlakinovani. Prvni teoretické poznatky o
tomto d&ji byly znami ze zacatku jiz zminénych 50. a 60. let. Bohuzel experimentd, které
by teorii potvrzovaly, bylo pramalo, spiSe téméf zadné. Prvni pokusy, které se podatily,
patfily témto védcim - Ohzawa, Nagano, Matsuo. Diky nim byly vytvofeny prvni
fundamentalni rovnice pro tuto problematiku, ze kterych dale vychazi (z velké ¢asti) i

metoda drawing [37-39].

Nejvice slozity a komplexni proces, ktery lze zkoumat je zvldknovani metodou
Wet spinning. Zde dochazi diky zahtivani a chlazeni k fazovému ptechodu a nasledné
zméné skupenstvi, které je doprovazeno chemickymi reakcemi. Z pocatku tyto déje také
nebyly jednoznacné objasnény. K vysvétleni doslo az na konci 60. let, kdy byla 1épe

popsana teorie difuse a kontrolovaného tuhnuti [40-44].
3. Historie drawingu

Charles Vernon Boys byl pravdépodobné tim prvnim, kdo se kdy zminil ve své
praci o tazeni vlaken. V roce 1887 pii zkoumani elektrostatického zvlaknovani zjistil, ze
pokud se jeho zkoumana kapalina dostane k hran¢ ,talife”, ktery je pfipojen k zdroji
elektrického napéti, tak z ni je schopny vytahnout nékolik vlaken. Vyzkousel hned
nékolik materiald. Byly to taveniny: Selaku (zivice), véeliho vosku, pecetniho vosku,
gutaper¢i aj. Vlakna méla nicméné $patné mechanické vlastnosti. Nakonec zvolil uplné

jiny material (kfemenné sklo) a jiny postup. Pfipevnil fragment roztaveného kiemene
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k sipce z kuse a vystfelil. Vysledné vlakno mélo délku cca 27 metrti a predpokladany

prumér asi 254nm [45].

V roce 1998 se objevuji dalsi zminky o tazeni individualnich nanovlaken. Autofi
popsali technologii ru¢niho taZeni vldken zkapky polymerniho roztoku pomoci
mikropipety a podafilo se jim vytvofit vldkna o primérech v fddu nanometri. Na
zvlaknovani byl pouzit vodny roztok o slozeni 0,01 hm% kyseliny chlorozlatité, ktery byl
uveden k varu. Poté byl pfidan citronan sodny. Sami autofi tvrdi, ze tento proces je svym
zptisobem dosti podobny suchému zvlakiovani (Dry-spinningu). Védci dale zjistovali,
které dalsi parametry ovliviuji zvlaknitelnost roztokl polymerd a co se stane s vlakny, u

nichz dojde k piektizeni [21,46].

Po prelomu milénia se metoda drawing zacala objevovat Castéji. Dochazelo
K testovani riznych roztokt polymerd, rozpoustédel a také k moznostem orientace vlaken
do riznych sméra a jejich spojovani za ucelem vzniku mikro senzorti a novych (nano)
optickych vlaken. V roce 2006 byly provedeny prvni poéitacové simulace zvlaknovani a
stanoveny prvni zavislosti rychlosti a zrychleni, aby mohla byt vyrobena co nejtenci

vlakna, pficemz tento trend setrval do soucasnosti [47-50].
4. Tvorba vlaken metodou drawing

Vyroba jakychkoliv vlaken musi spliiovat urcita pravidla. At uz se jedna o vyrobu
prize, elektrostatické zvlaknovani, ¢i drawing, vSechny vyrobni parametry musi byt
nezavislé na Case — nesmi se v priibéhu ¢asu ménit. VSechny tyto odchylky z téchto
podminek povedou k nepravidelnostem a k moznym chybam. Proto je nutné pii kazdém
pokusu, testovani, vyrobé¢, zajistit jednotné podminky (zajisténi stejné vzdusné vlhkosti,

stejny vyrobni postup) [51,52].

4.1. Vyrobni postup

Tento proces zahrnuje tyto zakladni operace:

e Pfiprava a namichani roztoku pro zvlakiovani (moZno pouzit i polymerni
taveninu).

e Zvlakiovani

e Stabilizace — dochazi k vypafeni rozpoustédla, ¢i uplnému ochlazeni vlakna.

e Ostatni procesy (zakrucovani, zuslecht'ovani, dalsi povrchové upravy).
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Step E

Obr. 4.1. Schematicky postup tvorby vlaken metodou drawing [48]

Detailn€jsi popis operace zvldknovani a stabilizace v nékolika zakladnich krocich

[21,46,48];

A

Priblizeni jehly k pevnému podkladu. Nasleduje nadavkovani ptislusného
polymerniho materidlu (roztok polymeru, ¢i tavenina).

Jehla se danou rychlosti za¢ne posouvat smérem urcité trajektorie.

Z usti kapilary se za¢ne odtahovat polymerni material. Déle vznikne mezi kapkou
a jehlou vlakno o priméru v fadech mikrometrd az nanometrd. V1akno se vytvori
diky vypafovani rozpoustédla z povrchu kapky a dlouzenim vlakna.

Jehla doputuje do konce dané trajektorie. Nové nadavkovani polymeru. (Zbytek
kapky plus nové naddvkovany polymer, ktery zastal na mikropipete, se dotkne
pevného podkladu.)

Oddgéleni jehly od koncového bodu trajektorie. V prubéhu ¢asu dojde k vypareni

veskerého zbytku rozpoustédla. V1dkno je nyni pevné.

Pokud chceme vyrobit vice vlaken nez jen jedno, tak po kroku D nasleduje krok B,

nez vyrobime pozadovany pocet vldken, ¢i prostorové usporadani vici ostatnim vlaknim.

Pii této technologii musi byt pouzity polymer s vyraznym viskoelastickym

chovanim, ktery odola silnym deformacim a zaroven musi byt dostatecné soudrzny pro

udrZeni napéti pfi tazeni. Tento proces je vzdy doprovazen tuhnutim, které pietvari

vychozi kapalny material do vysledného pevného vlakna. Zvlakiovat Ize taveninu, nebo

roztok polymeru. Pii pouziti taveniny se tuhnuti docili ochlazenim pod teplotu tani Tm.

V ptipad¢ pouziti roztoku polymeru dochézi v pribéhu dlouziciho procesu k postupnému

odpafovani rozpoustédla z povrchu vlakna smérem ke stiedu [53]. Jak jiz bylo zminéno

vyse, tyto komplexni procesy, jako je naptiklad rychlost dlouzeni, zrychleni, ¢as pottebny

k davkovani, druh rozpoustédla, dale také molekulova hmotnost a polymer (kazdy ma
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jiné vlastnosti), zasadné ovliviiuji findlni morfologii vlakna (prifez, primér, délka,

porovitost) [21,48,52,54].

4.1.1. Vliv pouzitého polymerniho materialu

Vybér spravného polymeru je klicovy. Ne kazdy materidl mize byt pouzit pro
tvorbu jednotlivych orientovanych vlaken. Tato problematika byla jiz ¢aste¢né feSena a
charakterizovana v praci od Bajakové a kolektivu z roku 2011 [50]. v praci od Bajakové
a kolektivu z roku 2011 [50].

Pouzity polymer Pramér vlaken * odchylka v [nm]
Polycaprolacton (PCL) 270+30
Polyvinylalcohol (PVA) 200+40
Blend kyseliny Hyauluronové (HA) a rybi Zelatiny (FG) 470470
Polyethylene oxide (PEO) 530+60
Polyvinyl butyral (PVB) 60090
Polymethylmethacrylate (PMMA) 560140

Tab. €. 4.1.1. Zvlaknéné polymery metodou drawing a priméry vlaken

Tabulka ¢. 4.1.1. ukazuje hodnoty pruméra jednotlivych vlaken, které byly vyrobeny
metodou drawing, za pouziti riznych materiali. Ze vSech téchto vySe uvedenych

materialti bylo mozné vytvotit vlakna o priméru mensi neZ jeden mikron. [50].

4.1.2. Vliv koncentrace a molekulové hmotnosti polymeru

Molekulova hmotnost je v ptipadé vyroby vlaken velmi diilezita. V testovani bylo
jiz dfive zjisténo, ze se vzristajici molekulovou hmotnosti roste primér vytvofeného
vlakna exponencialng. OvSem nemusi tomu tak byt vzdy (mlzZe dojit i ke skokovému

narustu). Koncentrace v tomto piipadé hraje také vyznamnou roli [50].
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Obr. 4.1.2. Graficky znazornéna zavislost molekulové hmotnosti PVA na primér vliken p¥i

koncentracich 20,30 a 40hm.%[50].

Bylo ale také popsano, Ze napt. u polyesterd v ptipad¢ snizovani molekulové

hmotnosti dojde také k rapidnimu poklesu pevnosti vlakna z divodu mensiho podilu

krystalické faze vici fazi amorfni, ktera prevlada [48].

4.1.3. VIiv rychlosti a zrychleni na praumér a délku vlaken

Prvni teoretické vypolty a pokusy, které popisovaly vliv rychlosti, byly

provedeny v roce 2006. V téchto pokusech byl pouzit roztok polymeru o koncentraci

9hm.% PMMA (Mw 950 000 g/mol), rozpustén v chlorbenzenu. Dosavadni ,,novinkou*

bylo pouziti $picky z mikropipety, diky cemuz se polymer davkoval v pfesném mnozstvi.

Zjistilo se, Ze se zvySujici se rychlosti posunu dlouziciho aparatu (v daném piipad€ hrot

AFM mikroskopu) lze vyrobit vlakna delsi a zaroven s mensimi priméry vlaken. Dalsi

zjiSténou vlastnosti je sniZovani rozptylu, variability vldken vyrobenych vétSimi

rychlostmi [47].
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Obr. 4.1.3. Grafické znazornéni parametra ovliviiujici zvlakinovani

Obr. 4.1.3. Ukazuje vysledky simulaci a experimentd - zavislosti priméru a délky na
rychlosti. A) Teoreticka simulace procentualni zmény pruméru vlaken. B)Vysledek
experimentu - procentualni prodlouzeni vlaken. V dalsi simulaci C) Zavislost primeéru
na rychlosti taZzeni, nicméné neni zahrnut faktor vyparu rozpoustédla, coz se i projevilo
Vv experimentalnim vysledku D) Primér vytvofenych vlaken v zavislosti na rychlosti
tazeni, kde se u velmi malych rychlosti taZzeni vytvofil na povrchu vlakna suchy povlak

(skin efekt), ktery zamezil dal§imu zuZeni, dlouzeni vlakna [47].

4.1.4. Vliv priméru vlakna dle pauzy po nadavkovani

Dalsim z kli¢ovym faktorem, ktery ovliviiuje vysledny primér tazené¢ho vlékna,
je Cekaci doba po nadavkovani kapky polymeru, nez $picka mikropipety vykona pohyb
z bodu A do bodu B. V pokusu zabyvajici se touto problematikou byl pouzit polymerni
roztok polystyrenu (PS) o koncentraci 10hm% a Mw 900 000 g/mol, ktery byl rozpustén
v xylenu. [48].
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Obr. 4.1.4. Graf zavislosti ¢ekani po nadavkovani na primér vliken

Obr. C. 4.1.4. Nam znazorfiuje ¢asovou zavislost ekani po nadavkovani polymeru na
vysledny primér vytvoreného PS vldkna. Cim delsi bude &as, ktery stravi kapka v klidové
poloze, tim vice ¢asu bude mit rozpoustédlo k vyparu. Tim padem se s pribyvajicim
casem meéni viskozita dané kapky, ktera vede k vétSim pramérim vytvofenych vlaken

[48].
5. Uvod do polymeri

Polymery jsou pfirodni, nebo syntetické latky, v jejichz veliké molekule
(makromolekule) se jako ¢lanek v fetézu mnohonasobné opakuje zdkladni monomerni
jednotka. Piedstavuji tedy chemickou stavebnici, ktera umoznuje neobycejnou
proménlivost struktur 1 vlastnosti vyslednych latek. Syntetické polymery vyvinuté v prvni
poloving 20. stoleti umoznily rozvoj vyroby syntetickych vlaken. Vyvoj jde stale kuptedu
a diky tomu 1 dnes vznikaji nové polymery pro kaZzdodenni potiebu, ¢i specialni aplikace
[55].

Anorganické | | Organickeé
Pfirodni Syntetické Anorganické/ Organické Ptirodni Syntetické
Jily Vladknité sklo Siloxany Bilkoviny Polyethylen
Cement Polynitridboru Polyfosfazeny Nukleové kyseliny Polystyren
Hrncirska
hlina Polynitridsiry Polysilany Ligniny Nylon
Karbidy
Pisek kfemiku Polysacharidy Polyestery
Zircon Melaniny Polyuretany
Achat Polyisopreny Polyvinylchloride
Slida Polykarbonaty
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Azbest Polypropylen
Kfemen Polyvinylalkohol
Keramika

Tab. 5. Tabulka rozdéleni polymerii [56].

Moznych oblasti, kde se da vyuzit polymerni material, je nespocetné¢ mnoho.
Z diivodu orientace této prace na charakteristiku materialu, ktery mitize byt pouzit

Vv tkanovém inzenyrstvi, bude dal zminén jen tento smér pouziti.

5.1. Vyuziti polymeri v tkaniovém inZenyrstvi

Védni obor s nazvem Tkanové inzenyrstvi vznikl v roce 1988 a byl definovan jako
aplikace principt, metod inZenyrstvi a pfirodnich véd. Cilem oboru je porozuméni, mezi
strukturou a funkci zdravych a poskozenych tkani savci. Tento obor se dale zabyva
vyvojem biologickych nahrad — tzv. scaffolda (z anglického piekladu jako ,,leseni®), diky
kterym lze urychlit regeneraci, obnoveni poskozeni tkané, nebo vylepSeni stavajicich
funkei. Slovo scaffold vyjadiuje v tkanovém inZenyrstvi tzv. podptrnou konstrukei pro
rast bunék a celych tkani. V dnesni dobé je tomuto oboru vénovana velka pozornost
[11,57].

Polymery lze délit podle mnoha faktorGi vyuziti, pouziti, vlastnosti. Jedna
charakteristika materialu se tyka biodegradability. Jinymi slovy, pozadavku na material,
aby degradoval uvnitf lidského téla, ale ne dfive nez jsou buniky schopny vytvofit tkan za
podpory scaffoldu. Druhym pojmem je cytokompatibilita. To znamena, Ze material neni
a nesmi byt cytotoxicky a jeho pfitomnost v organismu nesmi negativné ovliviiovat

bunky. Tyto dvé charakteristiky spolu tzce souvisi [11,57].

Material Vstiebatelny Nevstfebatelny
Pfirodni Catgut Hedvabi
Len
Synteticky Polydioxanon Polypropylen
Kopolymery glykolid-laktidu | Polyestery
a trimetylen karbonatu Polyamidy
Polyglykol (PGA)
Polymlécna kyselina (PLA)
Polykaprolakton (PCL)

Tab. 5.1. Piiklad materiali pro pouziti jako lékaiské Sici nité [57].
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5.2. Degradabilni polyestery vhodné pro medicinské tcely

Do této skupiny patfi materidly jako napi.: polyhydroxybutyrat (PHB),
polymlécna kyselina (PLA), polykaprolakton (PCL), nebo kopolymer Poly(lactide-co- e-
kaprolakton) (PLCL). Tato prace se zamétuje na zvlaknovani PCL a PLCL, tudiz budou
zminény pouze tyto dva degradabilni polyestery [58].

5.2.1. Polykaprolakton

Polykaprolakton (PCL) je biologicky degradovatelny semikrystalicky polyester s
nizkou teplotou tani (Tm: 58~60 °C)) i nizkou teplotu skelné¢ho ptechodu Tg: -72 °C,
ktery se typicky piipravuje katalytickou polymerizaci s otevienim kruhu (ROP, ring-

opening polymerization) - kaprolaktonu ( -CL).

O
0O
catalyst |
o —) —
heat O—CH, 5

Obr. 5.2.1 Schéma syntézy Polykaprolaktonu z e-kaprolaktonu [59].

I kdyz neni produktem syntetickych zdroju, je plné biodegradovatelny. Uziva se
jako mékkéa matrice nebo pro potahovani konvencnich polyesterovych vldken (navrhl
Leininger a Bigg, 1986). PCL je vyuZivany zejména pii vyrobé V termoplastickych
polyuretanech jako polymer vhodny pro povrchové tipravy (odolava dobte vode, olejim).
Dale slouzi pro vyrobu chirurgickych niti, vlaken a kompostovatelnych obalt. Nizka
teplota tani z polykaprolaktonu ¢ini slouceninu s obrovskym potencidlem v oblasti
obalové techniky. Napiiklad smé&s PCL se Skrobem se pouziva K vyrobé& rychle se
rozkladajicich odpadkovych pytlid. PCL se rozklada hydrolyzou esterové vazby i pti
fyziologickych podminkach, proto je moZné tento polymer vyuzit mimo jiné i
Vv implantacni technice. V nékterych zemich uz bylo pouziti PCL schvaleno pro
medicinské ucely. Tento polymer mize byt vyuzit jako nosi¢ 1éCiv, jako materidl pro

vnitini §iti nebo jako material pro implantaty (vyroby scaffoldt) [11,58,60-63].

5.2.2. Poly(lactide-co- e-caprolactone)

Zkracen¢ PLCL. Vznika polymerizaci poly(.-lactide) (PLLA) s e-kaprolaktonem
(PCL) za vzniku kopolymeru PLCL. Piipravuje se nejcastéji, stejné jako PCL,
katalytickou polymerizaci s otevienim kruhu pfi teploté od 120 do 150°C. Diky PLLA

ziskava vysledny material lep$i mechanické vlastnosti, tvarovou pamét, rychleji
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degraduje. To Ize napiiklad vyuzit pro rychlejsi postupné uvolinovani 1é¢iv/a. (pokud je
na tuto aplikaci vyuzit)[64,65].

Kopolymer muze byt vyroben v riznych pomérech obou monomert. Nejcastéji
0 téchto hodnotach: 90 PLLA/10 PCL; 80/20; 75/25. Pomér se odviji od typu pouzitého
katalyzatoru. Katalyzator ma zaroven Vliv na tepelnou odolnost materialu. Pomér

monomert také ovlivituje mechanické vlastnosti [64-67].
6. Mechanické vlastnosti

Kazdy textilni materidl (vyrobeny z polymeru) v jakékoliv podob¢, ma své
zakladni, mechanické vlastnosti a podle nich je nutné piizpisobit konecné pouziti.
Z tohoto duvodu se o materialech ziskavaji tyto charakteristiky: pevnost, taznost, prace

do ptetrhu, ¢i rizné druhy moduld atd., které nam blize charakterizuji vyrobeny material
[68,69].

6.1. Pevnost

Sila je zakladni, fyzikalni vektorovou veliCinou, ktera se oznacuje pismenem F~
a jeji zékladni jednotkou je Newton [N]. Pokud vektor sily sméfuje mimo nas testovany
objekt, nazyvame tento d¢j tahovou silou. Sméruje-li sila do sméru opaéného, jedna se o

(smér ke stiedu) kompresi [68,69].

Kazdy vlakenny material ma svou urcitou velikost normalové tahové sily, které

dokaze urcitou dobu odolavat. Tuto hodnotu zname jako pevnost Fy,,, [Nmax] [68,69].

Pokud vztdhneme silu F~ na plochu s [mm?], nazyvame veli¢inu napéti
[N/mm2=MPa]. V textilnim odvétvi se ale spiSe uziva napéti vztazené k jemnosti vldken
t [tex] — specifické napéti [N/tex]. [69] Vyuziva se pfi porovnavani pevnosti z riznych

materidlil a je definovano takto:

Vzorec 6.1. specifického napéti. Pfevzato z [69].

6.2. TaZnost
Jinymi slovy deformace zatézovaného vlakna, ktera je zpisobena tahovou silou.
Zékladni jednotkou je milimetr [mm]. Dochazi zde k prirtustku délky vzorku A |

(prodlouzeni) z jeho pocatecni (upinaci) délky | [68,69]. Taznost je tedy definovana takto:
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Vzorec 6.2 taznosti. PFevzato z [69].

6.3 Modul

Jedna se o sklon urcité linedrni oblasti tahové kiivky a 0znaCovan pismenem E.
Jednotky zavisi na jednotkdch parametrii na x a y ose tahové kiivky, ale zakladni
jednotkou je Pascal [Pa=N*m=2]. Existuje nékolik modult, které je mozné, na tahové

kiivce nalézt. V této praci bude ovsem zminén jen jeden z nich [68,69].

6.4 Yongiiv modul
Téz znam jako pocatecni modul, je métitkem tuhosti materialu. Jinymi slovy se
jedna o odpor vi¢i prodlouzeni materidlu. Cim vy$§i modul materialu, tim méné je
protazitelny dany material danou silou. Ziska se pomoci sklonu ptimky, pomoci metody
nejmensich ¢tvercl v nejstrméjsi linearni oblasti tahové kiivky (obvykle z pocatku tahové
ktivky). Rovnice popisuje pomér specifického napéti a prodlouzeni. Vysledny modul se
udava v N*mm-1*tex? [68,69].
g C
€

Vzorec 6.4. Yongova modulu. Prevzato z [69].

7. Experimentalni metody mechanického testovani vlaken

Mechanické testovani jednotlivych nanovlaken je velmi komplikované. Diivodem
je, ze vlakna jsou Casto extrémné jemna a 1 velké mnozstvi senzort, strojii nedovoli tyto
malé prirtstky sil potfebnych k ptetrhu zaznamenavat. Tento aktualni problém byl feSen
v praci [70], kde byl navrzen postup testovani PCL vlaken z elektrostatické zvlaknovani

pomoci hrotu mikroskopu atomarnich sil (AFM).
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Obr. 7. Schéma testovani jednotlivych PCL vlaken [70].

A - Vldkno je upevnéno pomoci specidlniho lepidla, aby nedoslo k posunu béhem
testovani. Nasleduje testovani tim, ze hrot AFM mikroskopu se zacne konstantni rychlosti
posouvat v kolmém sméru k vldknu. Poté dochazi k prodlouzeni materialu az do pietrhu.
Soucasné v celém testovani zaznamenava hrot piirtstky sil. Tento proces je zespodu
sledovan pomoci optického mikroskopu, ktery celé testovani invertné zaznamenava.
B — Zde je uvedena idea vypoctu taznosti materialu. Z pocatku je zaznamenana délka
testovaného vlakna Linitia. Tato hodnota je poté podélena napll — v tomto misté dochazi
k natahovani pomoci hrotu. V. moment¢ pietrhu se zaznamena draha s, kterou hrot urazil
a je zméfen thel f. Poté se vysledna polovina protazeni L’ dopo¢ita pomoci Pythagorovi

véty. Po dalsi Gipravach (vynasobeni dvémi) nam vyjde hodnota piirastku délky A | [70].
8. Faktory ovliviiujici mechanické testovani

8.1 Material
Vlastnosti a chovani vlaken zavisi na jeho vnitinim uspofadani molekul, ze
kterych jsou vytvoiena. Ty se budou lisit v zavislosti jak na materialu, tak v porovnani

s ostatnimi vlakny téhoz testovaného materialu [68].

8.2 Délka vzorku

U materialu s velkou délkou je vétsi pravdépodobnost vyskytu slabych mist, nez
u materialu, ktery je kratky. Z tohoto divodu je vhodnéjsi testovat krat$i vlakna, nez
vladkna dlouh4, aby bylo zamezeno této chybé. Mohlo by totiz z testovani vyplynout, ze
vlakna delsi jsou méné pevnd, nez vlakna kratka. V ptipad¢ testovani svazku je nutné brat
v potaz odlisnost jednotlivych vldken. Ne kazdé vlakno zvlddne odolat stejnym

deformacim [68].
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8.3. Teplota a vlhkost

VétSina vldken se stava, se zvySujici se vlhKosti, vice tazna. Naproti tomu moduly
klesaji a prodlouzeni v bod¢ pretrhu roste. Toto ,,pravidlo® ovSem neplati u baviny a
dalsich pfirodnich vldken na bazi celuldézy. U syntetickych vldken, kterd témét vibec
neabsorbuji vodu, by se o¢ekavalo, ze mechanické vlastnosti nebudou nijak vlhkosti

ovlivnény. Zajimavosti ov§em je, ze opak je pravdou [68].

N/tex

Specific Stress

E xtension %

Obr. 8.3. nam ukazuje graf popisujici zavislost mechanickych vlastnosti polyesterovych
vlaken na vzdusné vlhkosti, kde kiivka A znazoriiuje material nijak neoSetfeny a material

B, ktery byl namocen ve vode¢ o teploté 95°C [68].

8.4. Faktory ovliviiujici mechanické vlastnosti pri vyrobé

U vlakennych struktur existuje par zakladnich pozadavki, diky kterym dokazeme
zajistit  kontinudlnost vyroby (délku) a pevnost po celé délce vldkna.
(vzhledem Kk jemnosti vlaken, zde pevnost vohybu nehraje podstatnou roli)

U linearnich polymernich vldken, které se pouzivaji v textilnim primyslu, jsou
dlouhé fetézce molekul prave tim, kdo zajist'uje tuto kontinualnost. V tomto ptipad¢ je
vhodné si celou situaci predstavit ve zveétSeném métitku na ptikladu vyroby textilni ptize.
[68,69]. Tento piiklad lze uvést u baviny. Celkové mnozstvi staplovych vlaken uvniti
jednoho kvétu se sklada z velkého spektra dlouhych jemnych vldken, které jsou ndhodné
uspofadany a vzajemné promotany, stejné tak tomu je u molekul v gumé. Za ptedpokladu,
ze chceme tato vlakna zpracovat do pramene, €1 piize, musime vlakna vii¢i sobé usporadat

pokud mozno co nejvice paralelné a poté jim ud¢€lit zakrut. Ten povede K bo¢ni kompresi
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uvnitt pfize, coz zpusobi tfeci sily, diky nimZz budou vlakna drZzet pospolu. Zakrut
nicméné nesmi byt pfili§ vysoky, aby ,,nesvazoval* vlakna pfili§ k sob&. Doslo by tim ke

zniéeni flexibility a porozity [68].

Z tohoto faktu je ziejma analogie, ze které plynnou zakladni pozadavky na

formovani a tvorbu polymernich vlaken [68]:

e Dlouhé fetézce molekul — pokud budou molekuly, nebo vldkna moc kratka,
nebude zde dosaZzeno vysoké pevnosti.

e (o nejvice paralelni usporadani molekul

e Tfeni - aby doslo k soudrznosti molekul a mohla vzniknout kohezni struktura

e Urcita mira volnosti molekularniho pohybu. Diky ni bude mit svazek, nebo ptize
urcitou moznost prodlouzeni (taznosti) a také prostor pro piipadnou absorpci

vlhkosti, ¢i jinych chemickych prostredkil (zuSlecht'ovani)

= = —

Obr. 8.4.1 Pfevzato od [68]. Vliv dlouhych vlaken (molekul) na pevnost — Dlouha vlakna ukazujici
kohezi.

f

Obr. 8.4.2. Pfevzato od [68]. Vliv kratkych vlaken (molekul na pevnost — Kratka vlakna ukazujici

moznost lehkého pietrhu.

Tteci sily ve svislém sméru (sila pisobici z boku na vlakno) plni zéaroven
druhotnou funkci. Tou je udrzovani orientace molekul. Bez ni by se ptize, ¢i svazek
vldken navratil do klidového stavu s co nejmenSim prostorovym uspotadanim z divodu
zachovani energie. Pozadavky na formovani vldkna (vySe uvedené) jsou dostacujici u
béznych textilnich vldken. Nicméné se zde miiZe objevit odliSnost v ptipad¢é zpracovani
specidlnich vldken. Naptiklad: v ptipadé¢ vysokomodulovych anorganickych vldken je

kontinuita docilena jinou cestou, nebo u elastomeri, kde neni orientace vyzadovana [68].
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8.5. Tvorba dlouhych Fetézcii

Orientace a uspofadani molekul uvnitt vlaken mize byt do zna¢né miry ovlivnéno
jiz béhem vyroby, ¢i bezprostiedné poté. Piikladem je protlaceni polymeru zvlaknovaci
tryskou (jehlou), po kterém nasleduje dlouzeni [68,69]. Tento zakladni princip je dosti

podobny vyrob¢ vlaken metodou tazeni — Drawing.

Obr. 8.5. Pievzato od [68]. A - znazornéna neuspoiadana struktura krystalického

polymeru. B - znazornéna uspoiadana struktura krystalického polymeru.
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[11. Experimentalni ¢ast

9. Pouzité materialy:

Ethanol

Chloroform (CHCI3)

PCL (Mx=80 000)

PLCL (70 L-lactide/30 Caprolactone)

9.1. Piistroje a programy:
Zlaticka

Elektronovy mikroskop
Software na méfeni vlaken

Viskozimetr

Mikromanipulator II

Software pro zpracovani dat
Meéfeni povrchového napéti
Testovani mechanickych vlastnosti

Software pro tvorbu grafi, tabulek

10. Postupy

10.1. Priprava roztoku polymeru

Pro testovani byly pouZzity polymery PCL a PLCL, které byly rozpustény ve 100%

chloroformu. Takto pfipraveny roztok se michal 8-12 hodin (do uplného rozpusténi

polymeru).

10. 2. Méreni viskozity

Tato charakteristika byla zméfena u roztokit PCL pomoci pristroje Haake roto
visco 1. U velmi nizkych viskozit musel byt pro méfeni pouzit adaptér DG41 Ti
(valec/valec). Piipraveny polymer byl opatrné nalit do spodniho, statického valce pomoci

stiikacky a bylo zahdjeno méfeni, které trvalo 1 minutu. Hladina byla vzdy pfesné

Penta
Penta
Sigma — Aldrich

Purasorb

Quorum Q150 ES (Quorum)

Vega 3 SB — Easy Probe (Tescan)

NIS Elements AR

Haake roto visco 1 (Thermo scientific)
rotory C35/1 Ti, DG43 Ti

FS TUL

Statistika 12 (Statsoft)

Pocket Dyne (Kriis)

Lab Test 2.010 (Labor Tech) — hlava 1N
Microsoft Office Excel 2015
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s ryskou. Poté co byla zmétena viskozita, byly valce rozebrany, vycistény pomoci
ethanolu a znovu slozeny. Tento proces byl opakovan do té doby, nez pfistroj vyhodnotil
alespon tii kiivky, které byly svym prab&hem téméf totozné. U ostatnich koncentraci byl
pouzit adaptér C35/1 Ti (kuzel/deska). Zde doslo k nadavkovani polymerni kapky pomoci
stiikacky na desku. Poté byl na kuzel nasazen plastovy kryt, aby se zamezilo nadmérnému
vyparu rozpoustédla a bylo zahajeno méfeni. I zde trvalo méteni pro kazdou koncentraci
1 minutu. Po skonéeni méfeni byly plochy vzdy ociStény ethanolem. M¢feni byla

provadéna do té doby, nez piistroj vyhodnotil alespon tii kiivky s podobnym prub&hem.

10.3. Méfeni povrchového napéti

Byla pfipravena série roztokti PCL. Na testovani byl pouZit ptistroj Pocket dyne
a pro kazdou koncentraci byla pouzita nova plastova ty¢inka, aby nedoslo k chybam pii
meéfeni. Roztoky byly do posledni chvile na magnetickém michadle. Vzdy byl jeden
roztok sundan z magnetického michadla, poté bylo otevieno vic¢ko vialky a do vialky byl
vsunut senzor piistroje, ktery méfil povrchové napéti. Z méfeni bylo zaznamenano
prvnich 10 hodnot, ze kterych se vypocital aritmeticky prumér. Tim vznikla vysledna

hodnota méteni. Takto se proces opakoval u vSech dalsich koncentraci.

10.4. Vyroba vlaken metodou drawing

Pro vyrobu byl pouzit stroj mikromanipulator IT (MMP 11), ktery se ovlada pomoci
pocitacového programu. Na plochu pod pojizdné rameno se polozi ¢tvercovy hlinikovy
plech, na ktery se poloZi sololitova deska o stejnych rozmérech s kruhovymi otvory. Do
nich se u kraji a uprostied desky vsadi drzaky o tvaru komolych kuZzeli z polycarbonatu
(Obr. 10.4.). V ovladacim PC je mozné nastavit parametry stroje jako napi.: rychlost,
zrychleni, vzdalenost posuvu ramene s jehlou, pocet vlaken na centimetr. Pist stiikacky
je napojen na davkovaci pumpu, na které 1ze ovladat dobu a tlak davkovani. Pumpa je
napojena na kompresor. Pfipraveny, rozmichany, homogenni polymerni roztok se nalije
do stiikacky. Po tomto kroku je nutné sefizeni tlaku [bar] a ¢asové délky davkovani
pumpy [s] (zacinat od nejnizSich hodnot). Davkovat 1ze manualné pomoci ru¢niho

spinace, ¢i pomoci automatického davkovani (nastaveno v ovladacim PC).
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Obr. 10.4. Orientovana vlakna pripevnéna na drZacich

10.5. Priprava vzorkii k foceni na SEM

Ptipravené vzorky na komolych kuzelech byly pfipevnény na ter¢iky pomoci
oboustranné lepici pasky. Nasledovalo opatrné uvolnéni O krouzku a sejmuti kuzelu.
Terciky byly postupné umistény do zlaticky Quorum, kde na né bylo naneseno 7 nm zlata.
Ter¢iky byly poté postupné foceny pomoci skenovaciho elektronového mikroskopu
(Vega Tescan). Veskeré fotky pro méfeni pruméru vlaken byly foceny se stejnym

zvétSenim (1000x).

10.6. Méfeni priméra vliken

Priméry vldken byly méfeny pomoci programu NIS Elements AR. Po
synchronizaci métitka mohlo dojit k samotnému méfeni. Méfeni bylo provadéno pokud
mozno v jedné linii ,fezu“ snimku. Vlakna, ktera byla zjevné slepena, piekryta, nebo
lokalné rozostiena nebyla méfena. Snahou bylo z kazdé sady snimkd naméfit soubor dat

o velikosti alespont 100 priméru vlaken.

10.7. Mechanické testovani

Testovani bylo provedeno na stroji Lab Test 2.010 (Labor Tech), na kterém byla
ptidélana 1N hlava. Zde byla otestovana vlakna z PCL a PLCL. Pro kazdy material bylo
provedeno alespon 40 méteni. Zkouska béZela vzdy az do pietrhu celého svazku. Upinaci
délka a rychlost posuvu celisti se fidila normou pro zji§tovani pevnosti a taznosti

jednotlivych vlaken pii pretrhu — CSN EN ISO 5079.

Vrchni Celisti stroje byly vzdy sundany ze stroje a pomoci pinzety byl svazek

vlozen a upevnén do celisti. Poté bylo ve vzdalenosti cca 3 cm od Celisti na svazek
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pfipevnéno piedpéti. Néasledovalo prestfizeni svazku tésné za predpétim a pfipevnéni
vrchnich Celisti zpét do trhaciho pfistroje. Postup zavrsilo otevieni spodnich celisti,
opatrné nasunuti svazku do Celisti a jejich zavieni. Poté byly hodnoty senzorti vynulovany

a bylo mozné zah4jit zkousku.
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IV. Vysledky a diskuse

11. Méfeni povrchového napéti a viskozity

Zde se testovala cela koncentrac¢ni fada: 4,6,8,12,16,20 hm% PCL. Kvuli velmi

nizké viskozité musel byt pro koncentraci 4hm% pouzit adaptér DG41 Ti (valec/valec).
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Graf 11.1: Viskozity a povrchova napéti roztoki PCL

Testovani bylo provedeno podle protokolu (¢islo viskozity a PN). Z vysledka je
viditelné, ze povrchové napéti roste v celém svém prubéhu. Viskozita ma v celém
prabéhu exponencidlni charakter, pti¢emz nejvétsi prirastky zacinaji od koncentrace 8%.
Vysledky v grafu nezahrnuji data viskozity 4% roztoku - méteni bylo provadéno pomoci

jiného rotoru. Grafy vsech zkousek viskozit jsou k dispozici v ptiloze A.
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12. Pribéh vyroby vlaken a vzhled vliaken

Pro experimenty byly pouzity rychlosti v /zrychleni a: 100/100, 500/500,
1000/1000, 2000/2000 a 3000/3000 [mm*s™t]. Vzdalenost posuvu ramene s jehlou byla
nastavena na 16cm. Dale byl nastaven pocet vlaken - 100 vldken a pocet vldken na jeden
centimetr, coZ bylo vtomto pfipadé také 100 vldken. Pro davkovani byla pouzita
stiikacka se zakoncenim luer lock a 25G jehla (O. K. International). Hodnoty davkovani

se pohybovaly v téchto hodnotach. Tlak: 0,5-3bar, délka davkovani: 0,05-1 s.

Ptipravené polymerni roztoky PCL a PLCL o koncentracich 4, 6, 8, 12, 16 a 20
hm%, byly postupné zvldknény na MMP Il. Po vyse uvedenych piipravach doslo
k zahajeni cyklu tazeni. Ve vSech ptipadech zvlakinovani bylo pouzito manualni
davkovani. Po dokonceni celého cyklu (vytvofeni 100 vldken) se vldkna pfipevnila ke
komolym kuzelim pomoci O krouzkii z polycarbonatu, diky kterym zlistanou
V napnutém stavu. Spojena vlakna mezi jednotlivymi kuzely byly poté prestiizena. Takto

jsou vldkna pfipravena k dalSimu testovani - méfeni priméru vldken.

V piipad¢€ vyroby vldken k mechanickému testovani je postup témét totozny az na
volbu podkladu. Vlakna jsou ukladdna na napnuté eurodesky (pro snadnéjsi sundavani
vlaken z podkladu). Dalsim rozdilem byl pocet vlaken a pocet vlaken na jeden centimetr.
Nebylo ptipraveno 100, ale 200 vlaken (svazek) a na jednom centimetru poté lezelo téz
200 vlaken. S témito parametry byly zvlaknény roztoky PCL a PLCL o koncentraci
12hm% pti rychlosti/zrychleni 3000/3000. Takto pftipravené svazky byly poté

mechanicky testovany.

U polymeru PCL byly provedeny dvé testovani. Polymer PLCL byl z ¢asovych
divodu otestovan pouze jednou. Experimenty byly provadény v prubéhu roku. Vysledky

prib&hu zvlaknovani jsou uvedeny pro jednotlivé koncentrace polymeri.

12.1 PCL
12.1.1. 4 hm% PCL

U 4% procentniho roztoku PCL pii vSech rychlostech (v) a zrychlenich (a)
nedojde Kk vytvoreni vlakna. Davkovat ani nebylo tfeba, protoze roztok je tak tekuty, ze
ze stiikacky vytéka samovolné. Bylo ovsem mozné vypozorovat od v/a 1000/1000 naznak

tvorby vlakenného krcku.
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12.1.2. 6 hm% PCL

Pii této koncentraci nedochazelo k zvlaknovani pti v/a 100/100. Teprve az u v/a
500/500 bylo mozné pozorovat tvorbu vlakenného krcku. K zvlaknéni ovsem doslo az u
v/a 1000/1000 (Obr. 12.1.2. vlevo), kde se vytvorila tenka vlakna. Ta méla ovSem jiz
vizualné fadu defektt (Obr. 12.1.2. vpravo). Pro dosazeni minimalniho po¢tu 100 vlaken
bylo nutné cyklus nékolikrat opakovat. U v/a 2000/2000 a 3000/3000 byl pribéh
zvlaknovani stejny, nicmén¢ vldkna meéla vizualné méné defekti. Davkovani zde bylo

jednotné nastaveno na 1bar/0,05s.

Obr. 12.1.2.: SEM snimky: 6% PCL; v/a 1000/1000; zvétSeno 1000x; méritko 50 pm; orientovana

vlakna vlevo; defekty vpravo

12.1.3. 8 hm% PCL

U v/a 100/100 a davkovani 0,5bar/0,5s dochazi k zvlaknovani. V pocatku
nedochazi k tazeni, ale pozd¢ji vlakna vznikaji. Vlakna neadheruji k podlozce a zistavaji
na $picce jehly. Nutno upravit davkovani na 1bar/0,1s. Poté Ize roztok zvlaknit. Obdobny
problém nastava i u v/a 500/500. Pti postupném zrychlovani se pii v/a 1000/1000 (Obr.
12.1.3.2.) vlakna obcas porusi a dojde k ptetrhu. Jsou ale vizualné tenci nez 100 a 500.
Prubé¢h zvlaknovani je stejny az do v/a 3000/3000. Pii této rychlosti dochazi k obCasné
tvorbé defektd. To se potvrdilo i podle snimku ze SEM (Obr. 12.1.3.1.). Ve vsech
pfipadech je nutné cyklus alesponl dvakrat opakovat pro dosazeni pozadovaného poctu

vlaken.
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Obr. 12.1.3.2.: SEM snimky: 8% PCL; v/a 1000/1000; zvétseno 1000x; méFitko 50 pm

12.1.4. 12 hm% PCL

Zvlaknovani u v/a 100/100 zacina ihned s nadavkovanim. Z tohoto dtvodu je
nutné hlidat proces a ddvkovat dle potieby. Obcas doslo k pretrZzeni vlakna tésné pred
koncovou polohou — vhodné snizit vzdalenost z 16cm na 10cm. Jiz zde neni zapotiebi
cyklus nekolikrat opakovat. U nasledujici v/a 500/500 se vytvafi vlakna jiz pfi prvnim
tahu. U této koncentrace lze opticky jednozna¢né pozorovat zavislost vzristajici v/a na
pramér vytvoreného vlakna. Vldkna se netrhaji a opticky jsou homogenni. Ten¢i vldkna
se tvori pfi v/a 1000/1000 (Obr. 12.1.4.2.). Maji tenc¢i a uniformnéjsi charakter, ale obc¢as
se  vyskytne extrém  vpodobé  siln¢jsiho  vlakna  (Obr. 12.1.4.2).
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Se zvysujici se koncentraci polymeru v roztoku, se zvysuje vyskyt vlaken
S prohlubnémi na povrchu. Zaroven pozorujeme, ze se zvySujici se v/a se prohlubné

zmensuji (hladsi ptechody). Dale pozorujeme vliv vlhkosti.

(Obr. 12.1.4.1.). V prub&hu prvniho testovani (1.) byla relativni vlhkost vzduchu
25% a v druhém (2.) testovani 45%. Teplota vzduchu se pohybovala v rozmezi 19,5-20°C

u obou testovani. V prvnim testovani se i pii nizSich v/a (Al) podafilo vyrobit vlakna

s mensimi prohlubnémi (A2). Vlakna tazena vyssi v/a v prvnim testovani (B1) maji méné

prohlubni a hladsi povrch v porovnani s druhym testovanim pfi stejné v/a (B2).

Obr. 12.1.4.1.: SEM — vy¥ez: 12% PCL; detail; Sloupec A= v/a 100/100; Sloupec B= v/a 3000/3000;

Prohlubné na povrchu vlaken taZenych za riiznych podminek (vlhkost, v/a
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Obr. 12.1.4.2.: SEM snimky: 12% PCL; v/a 1000/1000; zvétseno 1000x; méiitko 50 pm

12.1.5. 16 hm% PCL

Davkovani za¢inalo na 0,5bar/0,5s u v/a 100/100, 500/500. Zde se vlakna tvofily
jiz od prvotniho taZeni. Davkovat l1ze pfi kazdém pohybu ramene mikromanipulétoru.
Nedochdazelo zde k ptetrZeni vlaken. Opticky vyrazné jemnéjsi vlakna se podafilo vyrobit
u v/a 1000/1000 (Obr. 12.1.5.), 2000/2000 a 3000/3000. Bylo zde ale nutné zménit
davkovani na 1bar/0,5s a davkovat pti kazdém tahu. Diky tomu vznikla velmi homogenni,

opticky velmi soumérnd vldkna. Poéry se zde tvorily téméf u vSech vlaken.

SEM HVE 0.0 kYT SEN MAG: .00 for 1] VEGA3 TESCAN SEM RS 0.0 RO EEN fasGa 6o oo [N UECASTESCAN
DS ST m Dac SE S 7 WD 10,62 mm DaC SE S P W ]
Ukow 6] 272 p ) Dwted ity 8408 8 ET.TUL Liberac kw1610 272 P Dw ey rielry o 8408 H B ET.TUL Liberac)

Obr. 12.1.5.: SEM snimky: 16% PCL; v/a 1000/1000; zvétseno 1000x; méiitko 50 pm
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12.1.6. 20hm% PCL

U této koncentrace roztoku muselo, jiz u v/a 100/100, byt davkovani nastaveno na
Ibar/1s. Téz bylo nutné davkovat pii kazdém pohybu ramene MMP 11. Proces byl opticky
nejzdarilejsi u v/a 500/500. Zvlaknovani probihalo vzdy od spusténi cyklu, ale se
vzrustajici v/a se zvlakinovani zhorSovalo — polymer zasychal na spi¢ce a davkovani
nemélo potiebnou silu. Proto se postupné zvySoval davkovaci tlak. Konkrétné u v/a
1000/1000 (Obr. 12.1.6.) byly hodnoty 2bar/0,5, pti v/a 2000/2000 2,8bar/0,5s a pti v/a
3000/3000 musela byt nasazena jina jehla s $ir§im vyvodem (23G) a bylo nutné nastavit
davkovani na hodnotu 1,5bar/0,5s. Vznikla vldkna byla jiz podle pohledu znacné tlustsi.

Celkoveé bylo s touto koncentraci nejvice problémii.

e

SEMHV:H0.0 WY SEN MAG: .00 koo VECAITESCAN SEMHV 0.0 R SEM MAG: .80 for VEGA3 TESCAN
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Obr. 12.1.6.: SEM snimky: 20% PCL; v/a 1000/1000; zvétSeno 1000x; méiitko 50 um
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12.2. PLCL
12.2.1. 4hm% PLCL

Stejné jako v pripade PCL tuto koncentraci nelze zvlaknit.

12.2.2 6hm% PLCL
Davkovani zde bylo nastaveno na 1bar/0,05s z divodu relativné malé viskozity.
Polymer se nezvlaknuje pii kazdém pohybu ramene. Cyklus je nutné nékolikrat

zopakovat u vSech rychlosti, ale i tak vznika velmi malé mnozstvi vlaken. V porovnani

s
'SEMMAG: ok [T \ECASTESCAN]
50/m)

.
m\ | Date(m/diy)- 0210/17, : ﬁ?m]l.ﬂ:ﬁimn

Obr. 12.2.2.: SEM snimky: 6% PLCL; v/a 1000/1000 vlevo a 2000/2000 vpravo; zvétSeno 1000x;

méritko 50 um

12.2.3. 8hm% PLCL

I u této koncentrace bylo nutné cyklus nékolikrat opakovat. Roztok je obtizné
zvlaknit. Vldken se vyrobilo v porovnani s ptedchozimi koncentracemi PLCL vice.
Produktivita se ov§em nepfiblizuje polymeru PCL o stejné koncentraci. Davkovani bylo
nastaveno na 0,5bar/0,2s a v/a zde byly 100/100, 500/500, 1000/1000 (Obr. 12.2.3.),
2000/2000 a 3000/3000.
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SEM HV: 10,0 kV SEM MAG: 1000 x ! VEGAZ TESCAN SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 1000 x | VEGA3 TESCAN
WD 17.35 mm Det: SE 50 pm WD: 17.34 mm Det: SE 50 pm

View field: 277 pm  Date{midly ) 021147 FT TUL Liberec View field: 277 ym  Date(m/dly): 02/14/17 FT TUL Liberec

Obr. 12.2.3.: SEM snimky: 8% PLCL; v/a 1000/1000; zvétSeno 1000x; méiitko 50 um

12.2.4. 12hm% PLCL

Pfi v/a 100/100 se jiz od zacatku cyklu tvofila vlakna. Obcas dochézelo
Kk pieruSeni zvlaknovani. Vlakna i tak byla na prvni pohled relativné Siroka. Od v/a
500/500 a vyse je nezbytné davkovat pii kazdém pohybu ramene. Vznikaji také viditelné
homogeng;jsi struktury (Obr. 12.2.4.).

Obr. 12.2.4.: SEM snimky: 12% PLCL; v/a 2000/2000 vlevo a 3000/3000 vpravo; zvétseno 1000x;

méritko 50 pm

44



12.2.5. 16hm% PLCL

U v/a 100/100, 500/500, 1000/1000 bylo davkovani nastaveno na lbar/1s. Na
hodnotu 2bar/1s v ptipadé zbylych dvou v/a (Obr. 12.2.5.). Divodem bylo zasychani
polymeru na S$picce jehly. Vznikla homogenni struktura. Zvlaknovani nastalo jiz od

prvnich taht jehly.

SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 1.00 kx VEGAS3 TESCAN
WD: 14.42 mm Det: SE 50 ym
View fleld: 276 ym | Date(m/dly): 02/20/17 FT TUL Liberec

SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 1.00 kx

| woit47amm | pensE |
| View fleid: 277 pm_| Date(m/aly): 0220117 | FT TUL Liberes
Obr. 12.2.5.: SEM snimky: 16% PLCL; v/a 2000/2000 vlevo a 3000/3000 vpravo; zvétseno 1000x;

méritko 50 um

12.2.6. 20hm% PLCL

Davkovani bylo u v/a 100/100, 500/500, 1000/1000 a 2000/2000 nastaveno na
2bar/0,5s. Pfi téchto podminkach probihalo zvldknovani téméf bez problému (Obr.
12.2.6.) Obcas doslo k zaschnuti roztoku na $pi¢ce jehly. Se vzristajici v/a dochazelo i
k zasychani kapky roztoku na podlozce! Z tohoto divodu se muselo u v/a 3000/3000

zménit davkovani na 3bar/0,5s.
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SEMIHV: 10.0kV || SEM MAG: 1100 kx VEGA3 TESCANJl SEM HV: 10.0KV | SEM MAG: 1.00 kx
Wi WD: 14.67 mm Det: SE
View fleld: 275 um| | Date(midly): 02/2817 FT TUL leerec‘ir‘ View fleld: 276 ym | Date(m/dly): 02/28/17 FT TUL Liberec

WD: 14.60mm. | Det: SE

Obr. 12.2.6.: SEM snimky: 20% PLCL; v/a 2000/2000; zvétseno 1000x; méfitko 50 pm

13. Méfeni priaméru vliken

-----

vlakna méfila primérné okolo 15 um. Vyskytovaly se ale i extémy o $ifi 30-55 pum.
Pfiprava vlaken pro méteni byla provedena podle protokolu (10.5.). Vysledna data byla
zpracovana v programu MS Office Excell 2015 a Statistika 12.

4hm% 6hm% 8hm% 12hm% 16hm% 20hm%
PCL [um]/
[mm*s1] x 0,19/2000| 0,42 /3000 0,44 /3000 | 0,35/3000 | 0,53 /3000
PLCL [um]/
[mm*s1] x |0,57/2000| 0,63/1000 0,81/1000 | 0,49 /3000 | 0,53 /3000

Tab. 13. Nejmensi naméiené priméry v um PCL a PLCL s pFisluSnou

Nejtenéi vlakno (190 nm) se u PCL vyrobilo pomoci 6hm% roztoku pii v/a
2000/2000. U mensich v/a se pohybovalo minimum cca kolem 1um, nékdy i vys. U PLCL
se vyrobilo nejtenéi vlakno (490 nm) pomoci 16hm% roztoku pii v/a 3000/3000. Je ale
zajimavé, ze u 8hm% a 12hm% PLCL se podatilo nejtenci vlakno vytvofit i mensi v/a

1000/1000. Viz. tab. 13.
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13.1. PCL

Z dat je patrné (Tab.13.1.1.), Ze se zvySujici rychlosti a zrychlenim dochazi
k zmensovani praiméru vyrobeného PCL vlakna u v§ech koncentraci. Tento trend je dobie
vidét na grafu 13.1.2. Primérné nejtenci vlakna byla vyrobena z 6% roztoku PCL
s parametry v/a 3000/3000. U koncentrace 20hm% a v/a 3000/3000 to kvili pouziti jiné
jehly nelze jednoznacné tici. OvSem podle vysledk tento trend ma i PLCL kde jina jehla

pouzita nebyla. Ziejmé pravé zde je jakasi hranice pro tuto koncentraci.

PCL 100/100 500/500 1000/1000 2000/2000 3000/3000
4hm% X X X X X
6hm% X X 4,54+2,78 2,88+2,46 2,7+1,98
8hm% 8,9815,3 6,515%3,6 4,84+2,76 4,50512,84 3,925+2,38
12hm% 11,02+6,05 7,88+3,73 6,685+2,852 6,275+2,52 5,915%3,12
16hm% 8,05+4,97 7,25+3,97 5,59+3,24 3,745+2,35 2,86+1,86

20hm% 8,1314,6 5,335+3,14 5,185%3,3 3,753,6 4,62+3,8

Tab. 13.1.1. Primérné hodnoty priméri vliken PCL; Data z 1. a 2. testovani.

Z krabicovych grafii u koncentraci 6,8,12 al6hm% PCL, kde jsou pouzita data ze
dvou testovani, vychazi zietelna zavislost pouzité rychlosti/zrychleni na pramér vlaken.
(Néazornym ptikladem je graf 13.1.2. 12hm% PCL). Grafy jednotlivych koncentraci jsou
k dispozici v piiloze B). U koncentrace 20hm% se tato zavislost téz objevuje, ale ne
Vv celém spektru v/a. Lze fici, Ze se zvySujici se v/a : klesa rozptyl vyrobenych vlaken — u
nékterych koncentraci velmi markantné, odlehld méfeni a extrémy jsou bliZze hranici

horniho interkvartilového rozpéti.
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Krabicovy graf, 12hm% PCL + CHCl;
Data ze dvou testovani
40
35 | o
30 | g
_ <]
5 25} .
c
Q 3+
x N
© 20t *
> ——
Eé: ) o 3
S 15| o 8 8
o
10 | H
5 L
0 - ! — Median
100 - 12% 1000 - 12% 3000 - 12% [ 25%-75%
500 - 12% 2000 - 12% 1 Rozsah neodleh.
o Odlehlé
Rychlost/zrychleni tazeni [mm*s™] 3 Extrémy

Graf 13.1.2: Krabicovy graf — Vliv zvySujici se v/a na primér vyrobenych vlaken u koncentrace
12hm% PCL

Byla provedena analyza zavislosti mezi prvnim a druhym testovanim PCL pomoci
studentova parového t-testu. Ve vSech ptipadech vysly rozdily jako vyznamné. MiiZe to
byt zplsobeno jinymi klimatickymi podminkami. Vldkna byla vyrabéna v pribéhu roku.
Pti druhém testovani musela byt pouzita kondenzac¢ni susi¢ka vzduchu, aby viibec doslo
k tvorbé vlaken. Uroveii vzduiné vlhkosti dosahovala v druhém testovani nékdy az
60%RH. Po tomto kroku doslo ke snizeni vzdusné vlhkosti na 35-45%RH, ¢imz se tato
hodnota alespoii ptiblizila hodnotam z prvniho testovani. Porovnéani prvniho a druhého
testovani je mozné vidét na grafu 13.1.3. Vsechny ostatni porovnani prvniho a druhého

testovani jsou k dispozici v ptiloze C.
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Krabicovy graf;12hm% PCL + CHCl,

Zavislost prvniho a druhého testovani na rychlosti
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Graf 13.1.3.; Krabicovy graf — Porovnani prvniho a druhého testovani 12hm%o PCL

Z analyzy dat PCL, jednotlivych rychlosti/ zrychleni, nam vyplyva, Ze pro v/a
100/100 a 500/500 (maximaln¢ 1000/1000) je u nejvyhodnéjsi zvlaknovat roztok o
koncentraci 20hm%. Pokud budeme v/a zvySovat na 1000/1000, 2000/2000, 3000/3000,
je vhodnéjsi pouzit roztok o koncentraci 16hm% (Graf 13.1.4.). Veskeré dalsi krabicové

grafy znazornujici tuto zavislost jsou k dispozici v ptiloze D.
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Krabicovy graf; Zavislost priméru viaken na koncentraci roztoku PCL pfi stejné v/a 3000/3000
Data ze dvou testovani
60
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6% 8% 12% 16% 20%
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Graf 13.1.4.: Krabicovy graf — Zavislost pruméru vlaken na koncentraci roztoku PCL p¥i stejné

13.2. PLCL
Pokud budeme zvySovat v/a u PLCL, priméry vldken se zde budou takeé
zmensSovat, ale pouze u koncentrace 6hm%. U ostatnich koncentraci se primér vlaken

snizuje do rychlosti a zrychleni 2000/2000. Poté nastava zvétSovani praimeéru vldken. Toto

v/a 3000/3000; Data ze dvou testovani

tvrzeni nelze jednoznaéné potvrdit z divodu provedeni pouze jednoho testovani.

PLCL 100/100 500/500 1000/1000 2000/2000 3000/3000
4hm% X X X X X
6hm% X X 6,27 4,83 4,41
8hm% 8,47 5,61 3,2 3,3 3,23
12hm% 9,66 6,24 5,2 4,3 6,8

16hm% 8,45 6,51 4,37 5,72 4,62
20hm% 8,73 6,21 4,08 3,27 3,87

Tab. 13.2.1. Primérné hodnoty priméri vlaken PLCL ; Data z jednoho testovani.

V ptipadé€ polymeru PLCL vypadaji krabicové grafy v porovnani s PCL odli$né.

Pti koncentraci 6 a 8hm% lze vidét zavislost rychlosti a zrychleni na snizujici se pramér
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vlaken. Ovsem od koncentraci 12hm% (Graf 13.2.2.) a vys, je tato tendence pferusena u
v/a 3000/3000 (v ptipadé¢ 16hm% jiz u 2000/2000). U vsech boxploti je rozptyl
v porovnani s PCL mens$i a také se zde nevyskytuje velké mnozstvi odlehlych a
extrémnich hodnot. Vzdusna vlhkost se v tomto testovani pohybovala v rozmezi 35-

40%RH. Krabicové grafy jsou k dispozici v ptiloze E.

Krabicovy graf; 12hm% PLCL + CHCl3
40
35|
30 |
£ 25t °
c
$ o
S 201
>
G
£
aE 15 L
o
Q 8
10 } o
5 - % é %
o
0 8 — Median
100/100 1000/1000 3000/3000 [] 25%-75%
500/500 2000/2000 1 Rozsah neodleh.
o Odlehlé
Rychlost/zrychlenitazeni [mm*s™] # Extrémy

Graf 13.2.2.: Krabicovy graf — Vliv zvySujici se v/a na pramér vyrobenych vliaken u jedné

koncentrace

Pro data jednotlivych rychlosti/zrychleni u PLCL nam vyplyva, Ze
nejvhodnéjsi koncentraci pro zvlakinovani pii v/a 100/100 je 8 a 16hm%. Pro v/a 500/500
je tato odpovéd’ zavisla na tom, co od vlaken pozadujeme. Pokud budeme chtit vlakna
snejniz8i pramérnou hodnotou, zvolime roztok 8hm%. Jestli ovSem chceme velmi
homogenni vlakna (maly rozptyl hodnot), je vhodngjsi zvolit roztok o koncentraci
16hm%. Pti v/a 1000/1000 je nejvhodnéjsi volbou znovu roztok 8hm% (homogenita,
nejnizsi hodnoty praméru vlaken). U v/a 2000/2000 je odpoveéd’ opét smiSena. Pokud
pruméry vlaken, zvolime 8hm%. Pro nejvyssi v/a 3000/3000 je nejvhodnéjsi koncentraci
opét 8hm% PLCL. Je nutné ale brat v potaz, ze bylo provedeno pouze jedno testovani.

Zbyvajici krabicové grafy jsou uvedeny v piiloze F.
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Krabicowy graf; Zavislost praméru viaken na koncentraci roztoku PLCL pfi stejné v/a 2000/2000
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Graf 13.2.3.: Krabicovy graf — Zavislost priméru vliken na koncentraci roztoku PLCL p¥i stejné

v/a 2000/2000; Data z jednoho testovani

52




14. Mechanické testovani

Vlékna byla pfipravena a otestovana podle protokolu ¢. 10.7. Jeden vyrobeny
svazek 200 vlaken z drawingu o délce 16cm bylo mozné (s opatrnosti) prestiihnout po
¢astech na kratsi tiseky a ty dal pouzit na dal$i méteni. (1 svazek=cca 3 tiseky=3 m¢éfenti).
Ptistroj zaznamenal velmi dobie prodlouzeni materidlu. Nicméné jednotlivé pfirtstky sil
nedokézal zaznamenat ptesné€. Z tohoto diivodu zde nebudou uvedeny jednotlivé tahové

kiivky, ale jen souhrny graf z pfistroje (Graf ¢. 14.1 a 14.2).

Sila[N]

Draha pfiénileu [ mm]

Graf ¢. 14.1.: Tahové kiivky v§ech 40 zkouSek PCL; Svazek 200 vldken

Priimérnd taznost svazku PCL vldken je 739% a primérna pevnost svazku PCL
vldken je 0,23 N. Hodnoty sil byly dale ptepocitany na tahové napéti, které dosahuji
primé&rmych hodnot 42 MPa. Pro textilni ucely bylo vypocteno 1 primérmé specifické
napéti. Dosahovalo hodnot 0,367 N*tex ™. Celkova tabulka dat mechanického testovani

PCL je dostupna v piiloze G.

Primérné taznost u svazku PLCL je 610%. Primérna pevnost svazku dosahuje
hodnot 0,178 N. Pokud se sila pfepocte na tahové napéti, bude dosahovat v praiméru 24,5
MPa. V tomto ptipad¢ nebylo vypocitané specifické napéti. Nebyla experimentalné
stanovena hustota kopolymeru PLCL. VSechny data z mechanického testovani PLCL

jsou k dispozici v ptiloze H.
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Sila[N]

Draha pfiénileu [ mm]

130.00

Graf 14.2.: Tahové krivky vSech 46 zkousek PLCL; Svazek 200 vlaken

V ptipadé€ porovnani intervalli spolehlivost taznosti (Graf. ¢. 14.4.) PCL a PLCL

vySla data jako statisticky vyznamna. Toto tvrzeni bylo potvrzeno i pomoci Fisherova,

Tukeyova a Scheffeho testu (Tab. 14.3.). Materialy se tedy svymi mechanickymi

vlastnostmi li§i (hladina vyznamnosti 0,05).

TazZnost Pevnost
Fisherlv test Tukeyuv test | Scheffeho test | Fisherdv test | Tukeyuv test | Scheffeho test
0,014963 0,015065 0,014963 0,046118 0,046213 0,046118
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Primérné hodnoty taznosti PCL a PLCL svazku
800

700
600

500

mPCL
mPLCL

400

£ [%]

300

200

100

0

Graf ¢. 14.4.: Priumérné hodnoty taZnosti svazki PCL a PLCL; Chybova tsecka znazoriuje 95%
IS

14.1. Porovnani
V praci [71] byla mechanicky testovana PCL vlakna z melt spinningu. Primérna
hodnota priméri vladken se pohybovala okolo 700 pm. Vldkna dosahovala tahového

napéti o hodnoté 250MPa.

Pii mechanickém testovani jednotlivych vlaken z elektrostatického zvlakiovani
[72], dosahuji PCL vlakna hodnot prodlouzeni 200+100% a primérné tahové napéti
dosahuje hodnot 40+10 MPa. V dalsich experimentech [72,73] byl testovan polymer
polyamid 6 (PAG6). V prvnim experimentu [72] dosahovala jednotliva vlakna, o
pramérném pruméru 170 nm, tahového napéti o primérnych hodnotach 94 MPa. Druhy
experiment [73] dosahl téchto hodnot: primérny pramér 200 nm, prumérnou taznost 35%

a prumeérné tahové napéti o hodnoté 85,5 MPa.
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Z7.avér

Tato prace byla zaméfena na pripravu a charakteristiku orientovanych vlaken

metodou drawing.

Podafrilo se zvlaknit roztoky polymeru PCL a PLCL o koncentracich 6, 8, 12, 16
a 20hm%. Nejtenci vlakno se vyrobilo z 6hm% PCL a mélo pramér 190nm. U PLCL se
nejtenci vldkno vytvoftilo z roztoku 16hm% a jeho priimér byl 490nm. Bylo zjisténo, ze

prumér vlaken je ovlivnén rychlosti a zrychlenim.

Se zvysujici se koncentraci polymeru v roztoku, se zvySoval vyskyt vlaken
S prohlubnémi na povrchu. Zaroven bylo vypozorovano, Ze se zvySujici se v/a se

prohlubné zmensuji (hladsi pfechody).

Byla provedena analyza zavislosti mezi prvnim a druhym testovanim PCL pomoci
studentova parového t-testu. Ve vsech ptipadech vysly rozdily jako vyznamné. Mohlo to

byt zplisobeno jinymi klimatickymi podminkami v pribéhu jednotlivych testovani.

Z mechanického testovani vyslo pomoci intervala spolehlivosti najevo, Ze rozdily
materiald PCL a PLCL jsou z hlediska taznosti a pevnosti statisticky vyznamné. Potvrdil
to i Fishertiv, Tukeytv a Scheffeho test. PCL vlakna dosahovala: primérné pevnosti
0,23N, pramérné taznosti 739%, tahového napéti 42MPa a pomérné pevnosti 0,367
N*tex?. Vlakna vyrobend z polymeru PLCL dosahovala: taznosti 610%, pevnosti
0,178N a tahového napéti 24,5 MPa.

Povrchova napéti a viskozity byly zméfeny u polymernich roztokiit PCL o
koncentracich 4, 6, 8, 12, 16, 20hm%. U viskozit byla pozorovana exponencialni zavislost

na koncentraci roztokii. Povrchové napéti ma rostouci tendenci.
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15. Doporuceni dalSiho postupu

Pro dosazeni nejlepsich vysledk pii zvlaknovani doporucuji, pro tyto dva

polymery pouzit tyto hodnoty rychlosti a zrychleni:

PCL PLCL
20hm% 16hm% 8hm% 12hm% 16hm%
100/100 2000/2000 100/100 2000/2000 100/100
500/500 3000/3000 500/500 500/500
1000/1000 1000/1000
2000/2000
3000/3000

Tab. 15.: Doporudené hodnoty pro zvlakiiovani; koncentrace polymernich roztoki +

evvr

Bylo by vhodné experimenty nékolikrat zopakovat. Z vétsiho mnozstvi dat by se
ziskaly ptesnéjsi statistické vysledky. Problémem pfi zvlaknovani je vzdusna vlhkost.
Doporucil bych tedy otestovani tohoto parametru a zjistit, jak ovliviiuje vyslednou

morfologii vldken. Dale se pokusit zvlaknit roztoky vys$§imi rychlostmi/ zrychlenim.

U mechanického testovani se senzor piirustku pevnosti jevi jako
naddymenzovany. Data z trhaciho stroje poté nejsou zcela pfesnd a nevyuziva se tak
jejich celkovy potenciondl k dalsi analyze. Doporucuji tedy pro pfisti testovani vlaken

z drawingu pouzit senzitivnéjsi senzor (,,hlavu).

Aby bylo mozné v budoucnu u riznych kopolymert (viz. PLCL) vypoditat

pomérnou pevnost vlaken, bylo by vhodné analyzovat hustotu kopolymeru.
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VII. Prilohy

A Vysledky viskozit PCL
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B Krabicové grafy; zavislost jednotlivych koncentraci PCL na
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Krabicovy graf; 12hm% PCL + CHCl5
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Krabicovy graf; 8hm% PCL + CHClI3
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D Krabicové grafy; zavislost priméru vlaken na koncentraci roztoku PCL

Krabicovy graf; Zavislost praméru vlaken na koncentraci roztoku PCL pri stejné v/a 100/100
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Graf D.1.: Krabicovy graf — Zavislost priméru vliken na koncentraci roztoku PCL p¥i stejné v/a

100/100; Data ze dvou testovani
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Graf D.2.: Krabicovy graf — Zavislost priméru vlaken na koncentraci roztoku PCL p¥i stejné v/a

500/500; Data ze dvou testovani
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Krabicowy graf; Zavislost praméru viaken na koncentraci roztoku PCL pfi stejné v/a 1000/1000
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Graf D.3.: Krabicovy graf — Zavislost priméru vliken na koncentraci roztoku PCL p¥i stejné v/a

1000/1000; Data ze dvou testovani
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Graf D.4.: Krabicovy graf — Zavislost priméru vliken na koncentraci roztoku PCL p¥i stejné v/a

2000/2000; Data ze dvou testovani

74




Krabicovy graf; Zavislost priméru vidken na koncentraci roztoku PCL pFi stejné v/a 3000/3000
Data ze dvou testovani
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Graf D.5.: Krabicovy graf — Zavislost priméru vliken na koncentraci roztoku PCL p¥i stejné v/a

3000/3000; Data ze dvou testovani
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Graf E.1.; Krabicovy graf — Vliv zvySujici se v/a na priumér vyrobenych vlaken u koncentrace
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Krabicovy graf, 8hm% PLCL + CHCl3
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Graf E.2.; Krabicovy graf — Vliv zvySujici se v/a na pramér vyrobenych vliaken u koncentrace
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Krabicovy graf; 12hm% PLCL + CHCl3
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Graf E.3.; Krabicovy graf — Vliv zvySujici se v/a na pramér vyrobenych vlaken u koncentrace

12hm% PLCL
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Krabicowy graf, 16hm% PLCL + CHCl3
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Graf E.4.; Krabicovy graf — Vliv zvySujici se v/a na pramér vyrobenych vlaken u koncentrace
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Graf E.5.; Krabicovy graf — Vliv zvySujici se v/a na priumér vyrobenych vlaken u koncentrace

20hm% PLCL
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F Krabicové grafy; zavislost pruméru vlaken na koncentraci roztoku PLCL

Krabicovy graf; Zavislost praméru vidken na koncentraci roztoku PLCL pfi stejné v/a 100/100
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Graf F.1.: Krabicovy graf — Zavislost priuméru vlaken na koncentraci roztoku PLCL p¥i stejné v/a

100/100; Data ze dvou testovani
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Graf F.2.: Krabicovy graf — Zavislost priméru vliken na koncentraci roztoku PLCL p¥i stejné v/a
500/500; Data ze dvou testovani
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Krabicowy graf; Zavislost praimé&ru vidken na koncentraci roztoku PLCL pf¥i stejné v/a 1000/1000
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Graf F.3.: Krabicovy graf — Zavislost priméru vldken na koncentraci roztoku PLCL p¥i stejné v/a
1000/1000; Data ze dvou testovani
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Graf F.4.: Krabicovy graf — Zavislost priiméru vlaken na koncentraci roztoku PLCL p¥i stejné v/a
2000/2000; Data ze dvou testovani
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Krabicovy graf; Zavislost priméru vlaken na koncentraci roztoku PLCL pFi stejné v/a 3000/3000
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Graf F.5.: Krabicovy graf — Zavislost priuméru vlaken na koncentraci roztoku PLCL p¥i stejné v/a
3000/3000; Data ze dvou testovani
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G Tabulka dat mechanického testovani PCL; data, vypocty statistiky

PCL Taznost Pevnost Napéti Specifické napéti
MéFeni € [%] F[N] [MPa] [N*tex]
1 712,32 0,2359 42,90042 0,037563694
2 990,17 0,27821 50,59486 0,044300955
3 659,32 0,26566 | 48,31253 0,042302548
4 636,98 0,0907 16,49457 0,014442675
5 772,55 0,10077 18,32588 0,016046178
6 576,21 0,10365 18,84963 0,016504777
7 643,62 0,14475 | 26,32402 0,023049363
8 711,36 0,16419 | 29,85935 0,026144904
9 561,44 0,10778 19,60071 0,01716242
10 649,43 0,18165 33,0346 0,028925159
11 658,01 0,13197 | 23,99987 0,021014331
12 619,11 0,07313 13,29931 0,011644904
13 678,34 0,12689 | 23,07603 0,020205414
14 755,53 0,26864 | 48,85447 0,04277707
15 660,98 0,25174 | 45,78106 0,040085987
16 662,77 0,33669 | 61,22994 0,053613057
17 1080,51 0,20444 | 37,17915 0,03255414
18 887,72 0,27248 | 49,55281 0,043388535
19 743,63 0,2873 52,24795 0,045748408
20 758,86 0,35381 64,34336 0,056339172
21 749,19 0,30202 | 54,92491 0,048092357
22 650,97 0,29293 | 53,27181 0,046644904
23 500,18 0,17099 | 31,09599 0,027227707
24 1031,87 0,18704 | 34,01482 0,029783439
25 869,61 0,2491 45,30095 0,039665605
26 767,62 0,23374 | 42,50761 0,037219745
27 766,54 0,23476 42,6931 0,037382166
28 784,08 0,28454 | 51,74602 0,045308917
29 822,42 0,43779 | 79,61584 0,069711783
30 752,77 0,22607 | 41,11275 0,035998408
31 428,36 0,40051 72,83615 0,063775478
32 689,62 0,28205 | 51,29319 0,04491242
33 768,74 0,3139 57,08539 0,049984076
34 775,42 0,40768 | 74,14008 0,064917197
35 748,51 0,17868 | 32,49448 0,028452229
36 635,91 0,16058 | 29,20284 0,025570064
37 905,23 0,20303 | 36,92273 0,032329618
38 882,45 0,20271 36,86454 0,032278662
39 778,28 0,22787 41,4401 0,036285032
40 814,53 0,25123 | 45,68831 0,040004777
Primér 738,529 0,230689 | 41,9528 0,036733957
Sm. Odchylka 130,319932 0,087269 15,8707 0,013896416
Var. Koef 16983,28469 0,007616 | 251,8791 0,00019311
95% int. Spolehlivosti 40,38582325 0,027045 | 4,91829 0,004306465
Spodni hranice intervalu 698,1424347 0,203645 | 37,03451 0,032427492
Horni hranice intervalu 778,9155653 0,257734 | 46,87109 0,041040422
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Min 428,36 0,07313 | 13,29931 0,011644904

Max 1080,51 0,43779 | 79,61584 0,069711783

Tab. G.1.; Data z mechanického testovani PCL

H Tabulka dat mechanického testovani PCL; data, vypocty statistiky

PLCL Taznost Pevnost Napéti
Mé&teni € [%] F [N] [MPa]
1 535,03 0,13816| 19,02149
2 244,66 0,03997 | 5,502961
3 418,41 0,06306| 8,68193
4 617,21 0,198 | 27,2601
5 613,16 0,21024 | 28,94527
6 525,21 0,15074 | 20,75347
7 674,75 0,48161| 66,30676
8 618,74 0,14452| 19,89712
9 542,94 0,10058 | 13,84758
10 659,46 0,24095| 33,17334
11 915,63 0,58085| 79,96985
12 709 0,35727 | 49,18796
13 902 0,69928 | 96,27497
14 958,12 0,32931| 45,33851
15 1192,9 0,30756 | 42,34403
16 1080,05 0,38511| 53,0209
17 937,49 0,23253| 32,0141
18 630,79 0,1096| 15,08943
19 869,56 0,22434| 30,88652
20 525,39 0,0775| 10,66999
21 422,32 0,05548 | 7,638336
22 759,65 0,17939| 24,69793
23 1011,86 0,17912| 24,66076
24 671,93 0,07218| 9,937547
25 917,66 0,10756| 14,80857
26 637,95 0,14947 | 20,57862
27 661,91 0,05678| 7,817316
28 953,77 0,14948 20,58
29 921,45 0,27322| 37,61619
30 823,65 0,16301 | 2244277
31 1501,95 0,21178| 29,1573
32 374,61 0,26196 | 36,06594
33 204,23 0,05473| 7,535078
34 353,09 0,16135| 22,21423
35 270,56 0,06717 | 9,247783
36 204,79 0,03599 | 4,955006

82



37 266,97 0,139 19,13714
38 309,15 0,13212| 18,18992
39 346,38 0,1164 | 16,02564
40 533,11 0,19075| 26,26194
41 338,33 0,06927 | 9,536906
42 233,54 0,05671| 7,807679
43 377,96 0,11646| 16,0339
44 335,53 0,04097| 5,640638
45 162,87 0,02756 | 3,794386
46 307,3 0,04372| 6,019251
Pramér 610,283 0,177887 | 24,49102
Sm. Odchylka 298,8983 0,14128 19,45111
Var. Koef 89340,2 0,01996 378,3455
95% int. Spolehlivosti 86,37591 0,040827 5,620999
Spodni hranice intervalu 523,9071 0,13706 18,87002
Horni hranice intervalu 696,659 0,218715 30,11202
Min 162,87 0,02756 3,794386
Max 1501,95 0,69928 96,27497
Tab. G.2.; Data z mechanického testovani PLCL
CH Obsah priloZzeného CD

Text bakalaiské prace:

BP_Sabol_2017.pdf

83




