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Anotace

Bakalaftska prace se zabyva vlivem molekulové hmotnosti polyvinylbutyralu (PVB) na
jeho zvlaknitelnost stfidavym proudem. Prace je rozclenéna na dvé cCasti, a to teoretickou
a experimentalni. V teoretické Casti jsou popsany vlastnosti nanovldken a technologii, ze
kterych jsou nanovlakna vyrabény, zejména je vénovana pozornost elektrickému zvlakiiovanim
sttidavym proudem. Déle jsou v teoretické ¢asti popsany vlastnosti PVB a vlivy molekulové
hmotnosti na tvorbu vldken béhem elektrického zvlaknovani. Experimentalni ¢ast byla
zamétfena na testovani rozdilné molekulové hmotnosti o riiznych koncentracich polymerniho
roztoku. Zjistovalo se, zda PVB o dané molekulové hmotnosti a koncentraci zvlakiuje, pokud
doslo ke zvlaknéni, byly nésledné méfeny vytéznosti, priméry vldken a poté byl pozorovan
mikroskopicky a makroskopicky vzhled. Také byly pfipravené smési PVB a ty byly nasledn¢
testovany. Hlavni ¢ast prace se vénuje stanoveni zavislosti zvlaknitelnosti dané molekulové
hmotnosti na koncentraci roztoku. Zvlaknéni PVB bylo provedeno na piistroji KOMES.
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Abstract

The bachelor thesis deals with the Effect of Molecular Weight of PVB on spinnability
using AC power source. The first part of the work is theoretical and describes the properties of
nanofibers and technologies that produce nanofibers, especially attention is paid to electric
spinning with alternating current. Furthermore, the theoretical part describes the properties of
PVB and how molecular weight effects the formation of fibres during electrospinning. The
experimental part was focused on testing different molecular weights with different
concentrations of polymer solutions. Whether PVB of specific molecular weight and
concentration spun, then the diameter of fibers and the microscopic and macroscopic properties
were observed. Thereafter, blends of PVB were tested as well. These Blends had been prepared
from the previously spun PVB solutions. The main part of the work was to determine the
dependence of spinnability on the concentration of the solution. PVB spinning was performed
on the KOMES device.
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Alternating current electrospinning, molecular weight, nanofibers, polymer
entaglemets, polyvinylbutyral.
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Uvod a cile prace

Bakalaiska prace se zabyva, jaky vliv ma molekulova hmotnost na zvlaknitelnost PVB
sttidavym proudem a vySetfuje vliv molekulové hmotnosti na morfologii vyrobenych
nanovldkennych struktur. Molekulova hmotnost je diilezitad vlastnost polymeru pii procesu
vyroby nanovlaken elektrickym zvlaknovani. Molekulovd hmotnost a dalsi parametry roztoku
jako viskozita, koncentrace, pocet zapletenin jsou na sobé zavislé proménné a ovliviiuji proces
elektrického zvlakinovani a naslednou morfologii vlaken.

Pouzita technologie elektrické zvldknovani sttidavym proudem je metoda ur¢ena pro
vyrobu nanovldken. Vhodny roztok polymeru je schopen reagovat na zmény polarity
elektrického pole a prizpiisobit se mu. V piipadé této technologie odpada potieba uzemnéného,
nebo opacné nabitého kolektoru. Zvldknovani stiidavym proudem probéhlo na zatizeni
KOMES. Toto zafizeni umoznuje diskontinudlni vyrobu plo$né kompozitni nanovlakenné
membrany s pouzitim nosic¢e spunbond.

Literarni reSerSe se vénuje zdkladnim pojmim z oblasti nanovldkennych technologii
a shrnuje poznatky z oblasti nanovlakennych materidli a technologii, pomoci kterych se
nanovlakenné materidly vyrabéji. Dale se reSerSe vénuje pojmim z oblasti polymert, téz
zkoumd vlastnosti polymerniho roztoku s rozdilnou molekulovou hmotnosti b&hem
elektrického zvlaknovani.

Distribuce molarni hmotnosti je podstatou pfi ptizptisobovani polymernich struktur pro
rizna konefnda pouziti, a proto cilem této prace bylo provedeni vyzkumu
s rozdilnymi molekulovymi hmotnostmi PVB (Mowital B 45 H, Mw = 45,000 g/mol), PVB
(Mowital B 60 H, Mw = 60,000 g/mol), PVB (Mowital B 75 H, Mw = 75,000 g/mol) o riznych
koncentracich.

Zjistovalo se, zda PVB o dané molekulové hmotnosti a koncentraci zvlakiuje, pokud
doslo ke zvlaknéni, potom byly méfeny vytéznosti, priméry vldken a nasledné byl pozorovan
mikroskopicky a makroskopicky vzhled nanovlakenné struktury. Hlavni ¢asti prace bylo
stanoveni zavislosti zvlaknitelnosti na koncentraci roztoku. Po zjisténi vhodnych molekulovych
hmotnosti a koncentracich roztoku byly pfipravené smési PVB o rtznych molekulovych
hmotnostech a byly pozorovany stejné parametry jako u pfedchozich roztok.



I Literarni reSerse

Resersni ¢ast je zaméfena na ziskani piehledu a upfesnéni pojmii v oblasti
nanovldkennych materiali. V préci je popsana definice pro rozmér nanovlaken a také oblasti
uziti nanovldken. Déle v praci jsou popsany technologie, kterymi je mozno produkovat
nanovlakna. V dalsi ¢asti je vice v€novana pozornost electrospinningu, a to jak DC, tak AC.
V neposledni fadé byly vysvétleny pojmy z hlediska polymeru polyvinylbutyralu a vlastnosti
polyvinylbutyralu, kter¢ jsou ovlivnéné molekulovou hmotnosti.



1. Uvod do nanovlakennych materiali

Nanotechnologie je povazovdna za technologii budoucnosti. Nanotechnologie se
v dneSni dobé povazuje za pokroCilou vyrobni technologii a mulze se nazyvat
,Hi - tech®, protoze dosahuje teoretického limitu piesnosti, ktery je dan velikosti molekuly nebo
atomu. Ve vyrobnim primyslu je mozno vidét dva vzajemné propojené trendy. Prvni trend je
snaha k miniaturizaci a druhy trend je snaha o co nejpfesnéjSi zpracovani.
Oba trendy se setkavaji v oblasti nanotechnologii, protoze smétuji k rozmérim, které lezi
v rozmezi n¢kolika nanometra [1].
Nanotechnologie se zabyva materialy a systémy, které maji tyto kli¢ové vlastnosti [2]:

e maji alespon jeden rozmér v intervalu 1 az 100 nm,

e jsou navrzeny prostiednictvim procesii, které vykazuji zakladni kontrolu nad
fyzikalnimi a chemickymi atributy struktur molekularniho méftitka,

e vyrobeny materidlovy systém by mél byt vhodny ke zhotoveni vétSich konecnych
struktur.

Nanotechnologie pfinesly nové moznosti produktt, které maji vynikajici vlastnosti,
diky nimz jsou cenné pro Sirokou Skalu aplikaci. Jednim z dilezitych vystupi
nanotechnologického odvétvi jsou nanovldkna. Ackoli skutecnd definice nanomateridlového
systému je takova, ze alespoil jeden rozmér musi byt mensi nez 100 nm, u nanovlaken byla
dohodou stanovena hranice, Ze alespoil jeden rozmér musi byt pod 1000 nm. Polymerni
nanovldkna jsou velice jemn4 a maji vysokou flexibilitu. Vysledkem je, Ze nanovldkenné
struktury maji velky specificky povrch, také obsahuji mikro pory, z toho vyplyvéa vysoka
porozita vlédken [3].

Nanovlakenné materialy se staly nedilnou souc¢asti nejriznéjSich komponentd v mnoha
aplikacich, ¢astecné je to oblast mediciny a materidlového inzenyrstvi. Do toho jsou zahrnuty
materidly pro ochranu, senzory, kosmetiku, hygienu, filtraci a skladovani elektfiny.
Ve tkdnovém inzenyrstvi nasSly vlakenné materialy uplatnéni jako mikro nebo nanovldkenné
scaffoldy (nosice). Tyto scaffoldy maji jedinecné biomechanické vlastnosti, které jsou ve
tkanovém inzenyrstvi zZadané [4]. Nanovldkna mohou byt vyrdbéna fadou riznych technik
vyuzivajicich fyzikélni, chemické, tepelné a elektrické technologie vyroby. Zna¢né pouzivana
a zkoumana technologie v této oblasti je elektrické zvlaknovani. Rozsitené jsou jehlové nebo
kapilarni (needle electrospinning) a bez jehlové (needleless electrospinning) zvldkiovaci
technologie. Obé metody vyuzivaji vysokonapétovych zdroji stejnosmérného proudu
(DC- direct current electrospinning) nebo stfidavého proudu (AC- alternating current
electrospinning) [3,5].



2. Technologie vyroby nanovlaken

Elektrické zvlaknovani je oblibenou technologii pro akademické vyzkumy, ackoli pro

Siroké rozSifeni primyslové vyroby zminéna technologie stale nedosahuje tak vysokych
produkénich rychlosti jako naptiklad Melt-blown [6]. Pfesto jsou nanovlakna oblibena pro
jejich specifické vlastnosti a mohou byt vyrabéna fadou dalSich technik jako napftiklad [7]:

e tazenim (Drawing),

e syntéza Sablonou (Template Synthesis),

e fazovou separaci (Phase Separation),

e samosestavovanim (Self-Assembly),

e technologie Melt-blown,

e vyrobou bikomponentnich vlaken,

e odstiedivym zvldknovanim (Forcespinning).

2.1. TazZeni (Drawing)

Drawing je jednou z moznosti, jak pfipravit polymerni nebo anorganicka nanovlakna.
V porovnani s ostatnimi technologiemi je Drawing spiSe technologii laboratorni. VétSinou jsou
vyrabéna jen individualni nanovldkna nebo mikrovldkna. Diky moznosti pfipravy vlaken
s velikosti priméri od mikro az po nanometry jsou polymerni nebo anorganicka vlakna
vyuzivdna hlavné v elektronickych zatizenich nebo v optickych senzorech [8]. Standartni
rychlost mikro pipety je 104 ms™'. P¥i taZeni polymerniho vlakna se rozpoustédlo vypafuje.
Rychlost vypatovani rozpoustédla a rychlost tazeni vlakna jsou parametry urcujici finalni
vlastnosti zhotovenych vldken. Vyhoda této technologie je snadné ovladani procesu vyroby
vlaken, také je relativné ekonomicky piivétiva. AvSak jednou z hlavnich nevyhod je nizka
produkce [9].

Proces vyroby vlakna technologii drawing (viz obrazek 1) [9]:

1. umisténi kapky polymeru na substrat,
2. mikropipeta se dotkne stény kapky,
3. proces tazeni vlakna.

1)
mlkrn:rplpeta
polymer | nanwlakncr

Obrazek 1: Proces vyroby technologii drawing [9]




Obrazek 2: Kontinudlné tazena soustava vldken na silikonovém podkladu [8]

2.2. Syntéza Sablonou (Template Synthesis)

Pomoci metody syntéza Sablonou se vyrabi nanovlakna v dutych kandlcich v poréznich
keramickych nebo polymernich Sablonach (viz obrazek 3) [10]. Prvnim krokem je vyplnéni
monomert do poért Sablony. Polymerni nanovlédkna se vyrabi chemicky nebo elektrochemicky
z monomeru v porézni matrici. Separovana nanovlakna se ziskaji rozpusténim nebo leptanim
Sablony. Kromé pouziti monomert umoziuje syntéza Sablonou také nanovldkna vyrabét
z roztokli polymerti. BEehem vyroby nanovlaken z polymerniho roztoku jsou pouzivané veétsi
priméry dutych kanalki kvili vysoké viskozité roztoku, kterd zt€zuje pouziti dutych kanalkt
s malym primérem. To ma za nésledek, Ze nanovldkna vyrobena z polymernich roztokli maji
vEtsi priumeéry ve srovnani s vldkny, kterd jsou pfipravena z monomert [7].

zahlona s kanalky nanovlakna
wyplnéni 'I
kanalkd odstranéni
J-I.l.I.l.l.I].l.l i
1

Obrazek 3: Schéma procesu syntéza Sablonou [7]

2.3. Fazova separace (Phase Separation)

Metodu fazové separace Ize také pouzit k vyrobé nanovlaken. Typicky proces fazové
separace pro vyrobu nanovldken zahrnuje rozpusténi polymeru, gelaci, fazovou separaci,
odstranéni rozpoustédla a suSeni [11]. Polymer se nejprve rozpusti za vzniku homogenniho
roztoku pti pokojové nebo pii zvySené teploté. Roztok se potom udrzuje na teploté gelovaténi,
kde polymerni roztok vytvofi gel a separace fdzi vytvoifi nanovldkennou matrice.
Po odstranéni rozpoustédla a vysuseni matrice se vytvoii nanovldkna (viz obrazek 4) [7].

Vyhodou metody fazové separace je to, ze morfologii pfipravenych scaffoldd lze
regulovat zménou parametrtl, jako je typ a koncentrace polymeru, teplota gelovaténi a pouziti
riznych typl porogenii. Tato metoda miize byt také uzitecna pro ptipravu scaffoldi riznych
tvard, protoze se pfimo vyrabi z nanovldkenné vrstvy.

I kdyz jde o jednoduchou technologii mén¢ naro¢nou na zatizeni, separace fazi ziistava
laboratornim postupem, ktery je omezen na nékolik polymert. Vldkna maji praméry 50 az
500 nm a tvofi strukturu ,,nekone¢nych vlaken* [12].
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rozpusténi

polymeru
l odstranéni
| rozpoustédla
gelace
—_— —_—)
suseni
fdzova
separace

nanovldkna

Obrazek 4: Proces fazové separace [7]

2.4. Technologie Melt-blown

Nazev technologie po pieloZeni z anglického jazyka znamena taveni a foukani, ale do
ceStiny se ndzev této technologie nepiekldda. Tato netkand technologie je jedna z piedné
vyuzivanych na vyrobu nanovlédken. U vyroby melt-blown Ize vyrabét rizné priméry vldken,
typicky jsou vyrabéna mikrovldkna o priméru 2 az 4 um. Timto procesem lze vyrobit vlakna
i velmi jemna, 100 nm v priméru, anebo vldkna podobna béznym textilnim vlakniim o priméru
10 az 15 pm [13]. Struktura vlaken vyrobenych melt-blown technologii mtze byt ovlivnéna
selektivnimi procesnimi parametry jako rychlost proudéni vzduchu, index toku polymeru,
teplota polymerni taveniny a vzduchu, vnitini vlastnosti polymerni taveniny, geometrie trysky
a podobné [7].

Pfi vyrobnim procesu je nejprve polymer taven, a ndsledné proudi tavenina simultdnné
skrz fadu trysek, tento proces je ndsledovan dlouzenim vldken nésledkem tepla a velké rychlosti
proudéni vzduchu. Na vyslednou jemnost vldken mé velky vliv primér trysek. Vlakna jsou
formovana do ndhodn¢ usporadané netkané textilie [7].

Technologicky postup vyroby melt-blown se skladd z nasledujicich zakladnich
operaci [13]:

a) taveni polymeru a dopravy taveniny k hubici,

b) formovani vldken,

¢) strhavani taveniny proudem vzduchu, dlouzeni vlaken a jejich chlazeni,
d) formovéani vldkenné vrstvy na poréznim sbérném bubnu nebo pasu,

e) pojeni,

f) navijeni.
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Obrazek 5: Schéma zarizeni melt — blown [23]

2.5. Vyroba bikomponentnich vlaken

Bikomponentni vldkna jsou vyrabéna z rozdilnych komponent. Je také mozné odstranit

jednu komponentu ze struktury bikomponentniho vldkna. Jednotlivé komponenty jsou
nemisitelné polymery uspotadané v prutrezu vlakna [15]. Aby bylo mozné vyrobit nanovlakna,
musi mit alesponi jedna ze slozek prifez v nano rozméru. Bézné viditelné tvary priiezu
dvouslozkovych vldken jsou Island-in-the-sea (ostrovy v mofi), segmented pie
(segmenty kolace) a duté segmenty kolace [7].
Obrazek 6 ukazuje tvary prifeza téchto dvouslozkovych vlaken. Obecné pti zhotoveni typu
prafezu vldkna ostrovy v moii je nékolik jednotlivych fibril (ostrovil) vyrobenych z jedné
polymerni slozky obklopeno matrici (mofem) vyrobenou z jiné polymerni slozky. Ve struktuie
prafezu vldken segmenty kolace jsou dvé polymerni komponenty usporadany alternativné
podél obvodu priufezu vlakna, zatimco tvar prifezu vladkna duté segmenty kolace ma kromée
charakteristik segmenty kolace také dutou centralni cast vlakna. Tato dvouslozkova vladkna jsou
tvofena extruzi dvou polymernich tavenin skrze zvldknovaci trysku s pozadovanym
usporadanim prafezu [16].

ostrovy v duty segmenty
.. SEZMmen
mofi BMENY olate

kolace
Obrazek 6: Typy bikomponentnich vldken /7]

Bikomponentni vldkna produkované technologii Island-in-the-sea vyuziva napiiklad
spole¢nost Hills pti vyrobé nanovlaken. Island-in-the-sea je metoda, kdy se v jednom vétSim
polymernim vlakné nachdzi fddove stovky az tisice menSich vlaken. V laboratofi spolec¢nosti
Hills jsou schopni zvlaknit az 1200 vlaken uvnitf jediného vlakna. Pomoci stejné technologie
muze byt vyrobeno také duté vlakno [17].
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2.6. Forcespinnig — Centrifugal spinning — odstredivé zvlaknovani

Odstredivé zvlaknovani mize reprezentovat nékolik nazvl jako Centrifugal spinning,
Forcespinnig™ nebo rotary jet spinning, vSechny tyto nazvy piedstavuji technologii, ktera je
schopna produkovat vlakna pouze odstiedivym zvldknovanim. Odstiedivé sily jsou vysledkem
rotace zvlaknovaci hlavy a jsou nezbytné pro formovani a dlouzeni vldken. V zakladu je mozné
kombinovat odstfedivé zvldkinovani s elektrickym polem k produkci vldken
s elektro-odstiedivou (electro-centrifugal) metodou. Vlakna mohou byt formovana z roztoku
nebo také z taveniny. Forcespinning md nékolik vyhod v porovnanim s elektrickym
zvlaknovanim, jednou z vyhod je moznost zvlaknovat velké mnozstvi polymernich roztokii
a kapalnych forem materiald, naptiklad taveniny polymeru, keramiky a kovii. MoZnost velké
fady zvlaknitelnych materidlli je zplisobend odpadnutim pozadavku na vodivost materialu.
Dalsi cennou vyhodou oproti electrospiningu je, Ze odstiedivé zvldknovani dosahuje vétsich
produk¢énich rychlosti. Vlakna jsou usporadana v jednom sméru na sbéraéi nebo na korektoru.
Tato homogenni vlakenna vrstva miize byt pouzita pro mnoho aplikaci. Naptiklad to mize byt
v oblasti biomediciny, scaffoldli ve tkanovém inzenyrstvi, systém pro dodavani 1€¢iv, filtrace
nebo v energetickém primyslu. Materialy jako naptiklad polykaprolakton (PLC),
polyvinylbutyral (PVB), polyamid (PA 6) polyvinylalkohol (PVOH), kopolymery kyseliny
mlécné a kaprolaktonu (PLCL), kolagen a dalsi byly uspé$né zvldknény. Vldkna vyrobena
odstredivym zvldknovanim obecné maji Sirokou distribuci prumérii vlaken.

Velka variabilita vyrobnich zatizeni, materialti a procesnich podminek vede k produkci
modifikovanych vlaken, jako naptiklad porovitd vldkna, bikomponentni vldkna, a dokonce
hybridni nebo anorganicka vladkna [18].

V zakladu Forcespinning vyuziva dvé formy zvldknovani. Prvni forma se nazyva
jehlové (tryskové) odstiedivé zvlaknovani a druha forma je bezjehlové odstiedivé zvlaknovani.
Bezjehlové odstredivé zvldknovani bylo vyvinuto kvili snadnému ucpani jehly, protoZze byla
pouzita velmi viskozni kapalina nebo byl zvolen maly primér jehly. Vldkna jsou formovana
z tenkého nanosou kapaliny, kterd je umisténa na horni ploSe zvlédknovaci hlavy. Tato
zvlaknovaci hlava ma tvar disku [19].

Pro zatizeni jehlového (tryskového) odstfedivého zvldknovani je jednoznaéné dilezitou
komponentou rotujici zvlakiovaci hlava. Existuji dva odlisné hlavni typy zvlaknovaci hlavy,
které mohou byt se zvlaknovaci jehlou nebo s tryskou, pies tento rozdil vyrobni proces sdili
podobny dlouzici proces vldken [9].

V ptipad¢ jehlové zvlakinovaci hlavy (Syringe-based spinning head) jsou k rotoru
pfipojeny dvé nebo Ctyii identické injekéni stiikacky obsahujici stejné mnozstvi zvldknované
kapaliny (viz obrazek 7a). Pti vysoké obvodové rychlosti generuje odstfediva sila soucasné
z jehel piipojenych k injekénim stifkadkdm dva proudy kapaliny. Ukolem této konstrukce
sptadaci hlavy je neustalé vyvazeni hmotnosti dvou injek¢nich stiikacek obsahujicich kapalinu
béhem celého procesu zvladknovani [7].

V ptipadé valcové zvlaknovaci hlavy (Cylinder-shape spinning head) jsou zapustény
dv¢ trysky na protilehlych stranach stény valce. Primér a délka trysky jsou dulezité parametry
pro fizeni priméru vlaken (viz obrazek 7b). Valcova zvldknovaci hlava formuje nanovlakna
pfimo z polymeru. Zminény zplisob zvlakiiovani nanovléken je uréen pro polymerni taveniny,
a proto tato zvlaknovaci hlava zahrnuje topnou spirdlu, nebo jiné topné téleso [7].
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Béhem vyrobniho procesu je do zvlaknovaci hlavy umisténa kapalina, ktera je
odstied’ovana ven skrz nékolik trysek, které jsou v bo¢ni sténé zvlakinovaci hlavy. Kdyz rotacni
rychlost dosdhne kritick¢é hodnoty, odstfediva sila pfekona povrchové napéti kapaliny a ze
Spicek trysek zvlaknovaci hlavy se za¢ne urychlovat kapalina. Odstiediva sila spole¢né s tfeci
silou vzduchu z0zi proud kapaliny a potom dochéazi k formovani a dlouzeni vldken. Kromé
odstredive sily a tieci sily vzduchu mohou formovani nanovlédken rovnéz ovlivnit dalsi procesni
podminky, jako naptiklad reologicka sila, povrchové napéti a gravitacni sila. Vydlouzena
vlakna se ukladaji na povrchu sbérace nebo kolektoru a tvofi rohoz nanovléken [7].

Al -

zvldkfhovany rotor

jehla  roztok ,// injekéni stiikatka

zvlakfiovana kapalina

B) 3
| [ topna spirala
~— ¥
se 9 |oeww I-.-l\,‘__.ll../_
tryska [ |
hat _. ||
I —= tryska
EX R R ] sesam O

Obrdazek 7: Schéma zvlakiiovacich hlav v technologii Forcespinning [7] A) — Jehlova zvlakiiovaci hlava
(Syringe-based spinning head); B) — Valcova zviakiovaci hlava (Cylinder-shape spinning head)
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3. Elektrické zvlaknovani

Elektrické zvlaknovani je technologie pouzivana pro vyrobu polymernich nanovlaken

s relativné konsistentni morfologii. Tato technologie pouziva elektrické pole
k dlouzeni vlaken, pfi¢emz nepottebuje externi mechanické sily [20]. Elektrické zvlakiovani
je vSestrannd technologie, zvladknujici rozdilné polymery. Pii vyrobé je Castecné mozné
regulovat parametry vysledné vlakenné struktury, naptiklad primér vldken a plosnou hmotnost
[21]. Konvencni sestavu electrospinningu typicky tvoii zdroj vysokého napéti, elektroda
(tryska) a kolektor [9]. Béhem procesu elektrického zvldknovani z trysky ptisobi elektrické pole
na kapku polymerniho roztoku. Tato kapka polymeru se nachdzi na povrchu zvlaknovaci
trysky. ZvétSenim intenzity elektrického pole také vzroste elektricky naboj v kapce
polymerniho roztoku, to zasadn¢ zméni tvar kapky a dojde ke vzniku Taylorova kuzelu [22].
Nakonec pftitazlivé sily elektrického ndboje pievysi povrchové napéti roztoku, ktery je na
zvlaknovaci trysce, poté se za¢nou dlouzit vldkna z Taylorova kuzelu smérem ke kolektoru.
Béhem dlouzeni vldken se rozpoustédlo vypatuje a vlakna jsou formovéana do nanovlakenné
vrstvy na uzemnéném kolektoru. Vldkna jsou tésné po vytrysknuti z Taylorova kuzelu
vystavena procesu tzv. nestabilniho bicovani, coz méa za nasledek jejich vydlouzeni
a vyznamnou redukci jejich primért [14].

Polymerni roztok
Vetfik ovani
—_—

Kolektor

Tayloriiv kuzel
Zidro Diéwlovac zafizeni ——

vysokého
napéti

Obrazek 8: Schéma principu elektrického zvlaknovani /42]
I kdyZz je uspotadéani elektrického zvlakiiovani pomérné jednoduché, pro Siroké
komer¢ni vyuziti je tfeba vytesit fadu dilezitych otazek, naptiklad [6]:

a) Jaké parametry fidi vyrobu vldken, aby nedochéazelo ke vzniku kapek (jako v ptipadé
elektro sprejovani)?

b) Mohou byt konzistentné ziskavana vldkna konstantnich priméra?

c) Jaké jsou mechanickeé vlastnosti vyrobenych vlaken nebo vldkennych vrstev ve srovnani
s béZznymi polymernimi vlakny?

d) Jak se orientuji vlakna ve srovnani s konven¢nimi vlakny?

e) Jaké parametry ovliviiuji morfologii povrchu vlakna?

Na zaklad¢ empirickych zkuSenosti byly popsany parametry, které ovlivituji nebo fidi
proces elektrického zvlaknovani a naslednou morfologii vldken takto [6]:
1) koncentrace roztoku,
2) molekulové hmotnost polymeru,
3) viskozita roztoku,
4) tekavost rozpoustedla,
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5) vodivost roztoku,

6) povrchové napéti roztoku,

7) pouzité elektrické napéti,

8) vzdalenost zdrojové elektrody od cilového substratu,
9) elektrické pole,

10) pratok roztoku,

11) teplota prostiedi,

12) vlhkost prostiedi.

Ne vSechny vysSe uvedené proménné jsou zakladnimi regulacnimi parametry. Kromeé
toho jsou vzajemn¢ propojeny jako pouzité napéti, vzdalenost kolektoru a elektrické pole, stejné
jako vzdalenost kolektoru a rychlost odpatovani rozpoustédla [6].

Elektrické zvlaknovani se pouziva v n¢kolika formach, zejména jehlové a bezjehlové
pii pouZiti stejnosmérného proudu (DC). V jehlové variaci je formovani vldken generovano
pouze jednim proudem z trysky, proto tento proces vyroby neni pfili§ produktivni.
U bezjehlového zvlaknovani se objevuje destabilizace povrchu roztoku pomoci elektrického
pole, proto se vytvaii ¢etné trysky emitované z povrchu valecku, koule, struny nebo spiraly.

I presto, ze doslo k vyznamnému navyseni produktivity technologie DC elektrického
zvlaknovani, v porovnani s odstfedivym zvldknovanim nebo modifikovanou technologii
melt-blown se stéle jedna o méné produktivni proces. Dalsi nevyhoda DC electrospinningu je,
Ze obé varianty, jehlové i bezjehlové, vyzaduji kolektor, coZ zt€zuje kombinovani DC elektrické
zvlaknovani s jinymi technologiemi diky pfitomnosti vysoké intenzity elektrického pole uvnitf
zvlaknovaci zony. AC elektrické zvldknovani je zalozeno na zvlaknovani bezjehlové elektrody.
Vytvati koufi podobny ttvar slozenych nanovlaken a cely proces nevyzaduje kolektor [5].

3.1. Bezjehlové zvlaknovani (Needleless electrospinning)

Bezjehlové elektrické zvldknovani z valecku bylo vyvinuto a patentovano na Technické
Univerzité v Liberci v roce 2003 [24]. Vynalez byl zaloZen na zjisténi, Ze znamé jehlové
elektrické zvlaknovani miize byt nahrazeno mnohem produktivnéj$im procesem, ktery by byl
vhodny pro prumyslové aplikace. Elektrické zvlaknovani z valecku bylo provadéno na prvnich
zatizenich Nanospider. Pii vyrobnim procesu se z povrchu rotujiciho vélce zvlakiuje polymerni
roztok nebo tavenina. Vdlec je ¢astecné ponotfen do zasobniku obsahujici zvlaknovany material.
Na povrchu vélce je proto stale vrstva materidlu. Na povrchu valce vznika velké mnoZzstvi
Taylorovych kuzeli a proces je diky tomu vyrazné produktivnéjsi nez ptfedchozi varianta
vyuzivajici jehlu. V roce 2004 byla zahdjena spoluprace se spole¢nosti Elmarco s cilem vyvoje
a komercializaci stroji pro vyrobu nanovlaken [25].

Pro vyrobu ploSnych nanotextilii stejnosmérnym proudem se vyuziva zvlakiovani ze
struny. Vyvoj zvlakiovani ze struny byl zapocat v roce 2010 spolecnosti Elmarco. Zafizeni ma
lepsi produktivitu nez predchozi modely, kdy se pouzival vélec jako zvlaknovaci elektroda.
Nové bezjehlové zvlaknovani nanovladken vyuziva ocelovou strunu jako zvlaknovaci elektrodu.
Pomoci pojezdové hlavy, kde se nachdzi polymerni roztok, dochazi naneseni tenké vrstvy
polymeru na strunu. Z povrchu polymerniho roztoku potom dochazi emitovani nasledkem
elektrického pole mnoho trysek [9]. Vysoké napéti by mélo byt takové, aby doslo k vytvofeni
Taylorovych kuzelt na struné. Z Taylorovych kuzelt se tvoii vldkna, kterd jsou dlouZena

16



smérem k zaporné elektrod€, vzdalenost elektrod by méla byt takova, aby se stihlo vypatit
rozpoustédlo z vlaken [26]. Pfi srovnani s konvencnim jehlovym zvlaknovanim dosahuje
bezjehlova varianta vyssi produkce. Tato vlakna projevuji vétsi zavislost na aplikovaném
elektrickém napéti pifi zpracovani. Bylo zjiSténo, ze intenzita elektrického pole pro oba
zvlaknovaci systémy je rozdilné [27].

Zvlaknovani ze struny provadéné na stroji Nanospider je technologie, ktera je schopna
vyrabét nanovldkna v primyslovém méfitku. Tato technologie vyuZzivad polymerni roztoky pro
zhotoveni jemné nanovldkenné vrstvy. Zatizeni Nanospider je schopno vyrobit vldkna
o priméru mensim nez 500 nm. Optimalni podminky bezjehlového zvlaknovani provadéné na
zatizeni Nanospider zahrnuji vysoké napéti, vzdalenost mezi obéma elektrodami, vlhkost
a teplotu vzduchu [27].

Obrazek 9: Zasobnik v Nanospideru, 1 — stojan; 2 — nadobka; 3 — struna; 4 — privlak pro strunu; 5 — zardazka priviaku

3.2. AC electrospinning

Zvlaknovani pomoci stfidavého proudu je podobné zvldkinovani pomoci proudu
stejnosmérného. Lisi se vSak tim, ze AC electrospining nevyzaduje piitomnost protikladné
elektrody. Bylo zjisténo, ze chybéjici kolektor neovlivni proces. Proto bylo ptfedpokladano, ze
AC proces disponuje néjakym druhem samosestavovaci protikladné elektrody, ktera umoziuje
tvorbu nanovlakenné vlecky bez pouziti kolektoru.

Takova protielektroda je opakovan¢é formovana v bezprostiedni blizkosti zvlakiovaci
elektrody a sklada se z elektrického naboje obsazeného v nanovlakenném segmentu. Polymerni
roztok zvldknovany ze zvlaknovaci elektrody obsahuje kladné a zaporné ndboje, které se
stiidaji. Elektricky néboj nanovlakenné vrstvy odpovidd ptislusnému ndboji ptl periody
stiidavého napéti. Novéji formovana nanovlakna rekombinuji ndboj s opacné nabitymi star§imi
vlakny. Tento proces je kontinualné opakovan z diivodu podstaty stiidavého proudu.

Naboj v nanovldkennych vrstvach vznikd postupné, poté kazdd nabitd vrstva je
pritahovéana kazdou dal$i opacné nabitou vrstvou, tento utvar byl popsan jako nanovldkenna
vleCka rostouci pomoci virtudlniho kolektoru [5]. Tato nanovlakenna vlecka obsahuje
seskupené praminky nanovldken, které byly vytahovany 2z nabit¢ hladiny roztoku.
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Vladkna se pohybovala rychlosti 0,25 m/s - 0,6 m/s disledkem elektrického vétru vytvareného
zvlaknovaci elektrodou [28].

Pokud je nanovlakenna vlecka vzdalena 2 az 5 cm od zvlakiiovaci elektrody, vlakna se
vnitin€ nepfemist'uji. Pouze dochazi ve vlaknech ke stfidani na kladné a zaporn¢€ nabité oblasti
[26]. Pohyb nanovldkenné vlecky zpisobeny elektrickym vétrem je dualezitou soucasti
technologie elektrického zvldknovani bez kolektoru. Tento vitr nedovoluje, aby nové vytvoiena
nanovlakna byla ptitahovana zpét ke zvlakinovaci elektrod¢ béhem piisti ptil-periody stiidavého
proudu, kdy elektroda méni polaritu. Misto toho jsou k sob& navzdjem pfitahovana vlakna
a vytvareji skupiny uvnitt v nanovldkenném utvaru v disledku ptitazlivych Coulombovych sil,
poté jsou odpuzovana elektrickym vétrem pry¢ [5].

Elektrické, iontové nebo korénové vétry jsou toky plynu pohanéné ionty generované
koronovymi vyboji a zrychlené v aplikovaném elektrickém poli [28,29]. Elektricky vitr je
vytvaren jak DC, tak AC poli [5].

Vldkenna struktura zhotovena AC electrospinningem ma velmi maly konecny
elektricky néaboj, ktery se blizi k nule, coz ¢ini velmi obtizny sbér vldken sbérnou elektrodou
[26].

3.2.1. Nanovlakenné materialy vyrobené zvlaknovanim stridavym proudem

AC electrospinning uspotadava vldkna polymeru do viditelné vldkenné struktury.
Formovani nanovldkenné vlecCky nastane pii piekroceni kritického napéti, které je pro kazdé
zafizeni rozdilné, protoze hlavnim meéfitkem je intenzita elektrického pole, kterd je déna
geometrii elektrody a zvlaknovaciho prostoru [5].

V ptipadé DC elektrického zvldknovani zah4ji nékolik trysek formovani nanovldkenné
struktury tim, Ze na povrch polymeru ptsobi elektrické pole jedné polarity. Dochéazi k nartstu
elektrického ndboje v kapce polymerniho roztoku. Kapka je deformovana do podoby
tzv. Taylorova kuzelu [22,30]. Dodavana energie je z roztoku odvadéna skrze Taylorovy kuzely
a nasledné polymerni trysky. Po opusténi okoli polymerni kapky jsou vlakna pfitahovana
k uzemnénému, nebo opacné nabitému kolektoru [27].

U AC electrospinningu urcité procento velkych kuzeli pretrva i pies zmeénu polarity
(nezborti se). Po pfepolovani opét dochazi ke zvlaknovani z téchto kuzelt. Nasledkem miizou
byt velké priméry vladken pozorované ve vzorcich. Dalsi podstatny rozdil mezi AC a DC
metodou je, ze Casovy usek pro postupné a opakované vytvafeni trysky béhem AC
electrospinningu je krat$i. Ukéazalo se, Ze tento d& trvd pouze zlomek sekundy. Béhem
produkce nanovléken se rozpoustédlo vypatuje. Tato nanovldkna se formuji do plastického aero
gelu, ktery je odtahovan elektrickym vétrem, nasledné se zacne tvofit utvar nazyvajici se
nanovlakenna vlecka, kterd vznika dale od zvlaknovaci elektrody. Uvniti nanovlakenné vlecky
se tato vlakna zapletou jedno s druhym. Nanovldkennd vlecka je tudiz soudrznd, pfi jemné
manipulaci s vhodnymi nastroji Ize s nanovlakennou vleCkou pohybovat, navic se také vlakna
mohou navinout na ptizi [5].
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Obrazek 10: Vznik trysek pri AC elektrickém zvldknovani, a — neexistence trysek; b — vznik mensich trysek [5]
3.2.2. Zarizeni pro AC electrospinning

Elektrické zvlaknovéani sttidavym proudem bylo provadéno na zatfizeni KOMES
(Komorovy Membranovy Spinner). Zafizeni je uréeno pro vyrobu diskontinudlni plosné
kompozitni nanovldkenné membrany uloZzené na nosi¢i Spun-Bond. Vlakna vyrobena
z polymerniho roztoku byla nanasena na rota¢ni posuvny valec.

Do mezivlakennych prostori je mozno dispergovat pevné prachové Castice pro potiebu
absorpce latek ze vzdusného prostiedi.

Ukladani prachovych ¢éstic je provadéno pied samotnym uloZzenim vlaken na rotujici valec.
Druzici efekt je docileny n¢kolika ndsobnym piekryvanim jednotlivych vrstev, nasledkem je
homogenizace vlakenné struktury [31].

V zatizeni KOMES se nachazi pracovni stil, na ktery je pfimo umisténd pohonna
jednotka s AC zvldkiovaci elektrodou. Vzdalenost hlavy AC zvldknovaci elektrody od
rota¢né-posuvného bubnu nemutize byt mensi nez 160 mm, aby nedochazelo k preskakovani
proudu mezi elektrodou a bubnem [31].

Obrazek 11: Umisténi Elektrody a pohonné jednotky na pracovnim stole — minimalni povolenda vzdalenost hlavy elektrody od
rotacniho bubnu [31]
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4. Polyvinylbutyral

PVB je synteticky polymer. Jsou to materidly, které jsou syntetizovany
z opakujicich se konstitu¢nich jednotek a kazda konkrétni konstituni jednotka je ziskéna
z monomeru. Velké mnozstvi monomert spojenych kovalentni vazbou je urcujicim znakem pro
kazdy polymer. Jednotlivé monomery urcuji vlastnosti daného polymeru. Kazdy monomer ma
specifickou reaktivni funkcni skupinu nebo dvojnou vazbu, kterd za specifickych podminek
vytvaii kovalentni vazbu mezi monomernimi jednotkami. To tvoii patet polymerni struktury
[20].

Polymeracni stupent (P) udava, kolik stavebnich jednotek (merd) ¢i strukturnich
jednotek je zabudovano v makromolekule [35]. Je dan pomérem molarni hmotnosti polymeru
(Mp) a monomeru ¢i strukturni jednotky (M, ).

Priklad:
H H CHH
H H I
H H

- -n
Obrazek 12: etylen, polyetylen

M,,, — molarni hmotnost monomeru etylenu,

M,, — molarni hmotnost polymeru etylenu,

« 9 M
Polymeracni stupen P = M—p
m

Molérni hmotnost M je fyzikalni veli¢ina, kterd udava hmotnost jednoho molu. Je to

tedy pomér hmotnosti m [kg] a latkového mnozstvi n [mol].
m

M= [L

n lmol

Relativni molekulovd hmotnost M,., je podil klidové hmotnosti molekuly a atomové
hmotnostni konstanty.
my — klidovd hmotnost molekuly,

, . . 1 , ]
m, —atomova hmotnostni konstanta je hmotnostE atomu uhhkuléC (m,=1,66-10 27kg),

My =2 []

my

Latkové mnozstvi (n) vyjadiuje pocet mold urcité latky. Jeden mol latky je takové
mnoZstvi, které obsahuje stejny pocet ¢astic, jako je obsaZeno ve 12 g izotopu uhliku *2C.
Velikost tohoto ¢isla je ur¢end Avogadrovou konstantou Na.

Na = 6,022- 1023 ¢&4stic
V 1 molu kazdé latky je 6,022 10%3&4stic.
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Polymery jsou tedy makromolekularni utvary, které jsou slozené z mert. Prave diky své
délce maji své specifické vlastnosti. Hlavni fetézce nejsou vétSinou tuhé, ale ohebné, mohou se
stacet do raznych sméri. Tyto fetézce se mohou nachédzet jako paralelné¢ uspotradany
makromolekuly, anebo ve formé podobné klubku, piicemz se polymerni fetézce mohou
proplétat. V tuhém stavu se molekuly mohou skladat do lamel, to znamend, ze kratké useky
makromolekuly se oto¢i vzdy do protisméru. Tento jev je zdkladem pro krystalicky stav
polymeru, je nazyvan skladana makromolekula. Pravé zminéné vnitini uspotadani
makromolekul polymeru ma zésadni vliv na formovani vldken, mize zdsadn€ zménit jeho
vlastnosti. I kdyZ je pouzit stejny materidl pro zvlakiiovani, mohou mit pfipravena vlakna
rozdilné mechanické, chemické a fyzikalni vlastnosti.

Pti formovani vlaken neni dulezité vytvofit dlouha vlakna, ale doslova roztdhnuti
takzvaného klubka makromolekuly polymeru, tim se vytvofi paralelni usporadani
makromolekularnich fetézci ve sméru osy vldkna [32].

N "N:ﬁ-
s g % ““'/AE =

Obrazek 13: Prichod polymeru tryskou. Z nakresu je patrné, Ze pri priichodu polymeru tryskou dochazi k napiimovani
makromolekuly. Tento proces ma za nasledek orientovanou vnitini strukturu [32]. Obrazek prevzat [33].

4.1. Koncentrace roztoku

Tato veli¢ina ma pfimou umérnost na ur€ité parametry roztoku, napt. viskozitu
a povrchové napéti roztoku. Tyto parametry jsou dulezité charakteristiky roztoku pro jeho
zvlaknovani. Pro urceni koncentrace roztoku nam slouzi hmotnostni, objemovy a molarni
zlomek [32].

Hmotnostni zlomek w (B) — podil hmotnosti slozky B a celkové hmotnosti soustavy.

m(B)

w(B) = ——[-]100 [%]

Objemovy zlomek @ (B) — podil objemu slozky B a celkového objemu soustavy.

@(B) = TP [1100 [%]

Molarni zlomek x(B) — podil latkového mnozstvi slozky B a celkového latkového mnozstvi

soustavy.
n(B)

x(B) = "2 [-] 100 [%]

S koncentraci makromolekul roste viskozita roztoku. Z toho vypliva, ze vzajemné
interakce a propleteni fetézct bude intenzivnéjsi u roztokd s vétsi koncentraci [22].
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4.2. Molarni hmotnost a jeji distribuce

Distribuce molarni hmotnosti je klicovou informaci pii ptfizptisobovani polymernich
struktur pro riizna konec¢né pouziti. Vyrobci nabizeji velmi mnoho rtiznych druhii polymeru na
trhu, jako je polyvinylchlorid, polyetylen, polystyren atd. Jednotlivé polymery se mezi sebou
vyrazné lisi, 1 kdyz bude mit polymer stejné chemické slozeni, mize mit rozdilné finalni
vlastnosti. Tento fakt se obvykle pfipisuje zméndm v distribuci molekulové hmotnosti
a v nékterych ptipadech také zménam v rozvétveni fetézcu.

Schopnost optimalizovat polymery pro konkrétni aplikace zavisi na porozuméni vlivu
podminek syntézy polymerdi, na distribuci molekulové hmotnosti produktu a znalost
vlivu distribuce molekulové hmotnosti na mechanické a zpracovatelské vlastnosti materialu.
Kromé toho, ze napomahaji k dosazeni dilezitych praktickych cili, mohou udaje o distribuci
molekulové hmotnosti poskytnout informace o mechanismu a podrobnostech samotného
polymerizaéniho procesu [34].

Pti ptipravé polymera vznikaji fetézce o riznych délkach, které jsou k sobé chemicky
ve vztahu polymerhomologii. Obecné polymery nejsou tvoreny v fetézci o konstantni délce,
ale spiSe o rizné distribuci délek, takze pro jejich charakterizaci se pouzivaji veli¢iny odvozeny
ze zakonitosti matematické statistiky [36].

Pomoci experimentii 1ze pouze zjistit primérn molarni hmotnost M, ktera je zavisla na
metod¢, ktera byla pouzita pro jeji zjisténi. KdyZ je metoda méteni zalozena na sledovéni vlivu
poctu fetézcl na métenou velicinu, pak se jednd o pocetné primérnou molarni hmotnost [36].
Podetné primérna molarni hmotnost M, piedstavuje celkovou hmotnost molekulové hmotnosti
monomeru podle poctu pritomnych molekul [20].

— Zio MiNi _ w

M. = =
TOXTN XTN
M; — molarni hmotnost i-tého fetézce

N; — pocet molii i-tiho fetézce
w = >.7° M;N; — celkova hmotnost vzorku

O hmotnostni primér molarnich hmotnosti se jedna v ptipadée, kdyz metodou méfeni je
sledovan vliv hmotnosti fetézcii na méfenou velicinu [36].

_TPNM? o
My = "o = g N;M;

w 21 Nl - 1 1
M’I = MiNi

UziteCny pak muze byt pomér:
1;%—‘: = stupen polydisperzity,
zjistuje se méfenim dvéma metodami a pak naslednym podilem téchto dvou méieni.
Takto se pouze hrubé charakterizuje polymer (soubor rizné dlouhych fetézcti) [36].
Po tplné analyze distribu¢ni kiivky se mtize stanovit uplnéa charakteristika polymeru.
Distribucni kiivka popisuje polydisperzitu, coz znamend zastoupeni vSech jednotlivych frakci.
Experimentalné jsou zjistovany podily [36].

22



Podle zptisobu vyhodnoceni namétenych vysledki se pak ziskaji dva druhy distribuéni
ktivky (DK) [36]:

1. Vyjadii se podil jenom jednotlivych frakei na jejich molarni hmotnosti, pak je ziskana
diferencialni distribu¢ni kiivka.

2. Je-1i s¢itan pocet vSech frakci od zacatku az do Mi. Poté se soucty postupné vynesou,
jako zévislost na dané moldrni hmotnosti je ziskdna integralni distribuéni kiivka.

Schéma:
gt — — — — — ——
m ;
m m=Y'm,
dm Ciselné hmotnostni mg Z
dM \ ,
v T { m,- hmotnost
Y N celého
| I\ vzorku
\
[ |
- | 1 el |
0 M, M, — M M, M, —— M
diferencialni DK integralni DK

Obrazek 14: Diferencialni a integralni distribucni kiiivky [37]

Polymery maji vétSinou velkou polydisperzitu. Znamena to, Ze maji Sirokou distribucni
kiivku. Vyjimkou mohou byt n€které ptirodni i syntetické polymery, které mohou byt skoro az
monodisperzni. Rozdéleni frakei neni statisticky normdlni rozdéleni. Z toho vyplyva, Ze dva
polymery se stejnym M nemusi mit stejnou distribuéni k¥ivku [36].

4.3. Vliv molekulové hmotnosti na elektrické zvlaknovani

Pti vyrobé vlédken technologii electrospinning hraje kli¢ovou roli molekulova hmotnost
zvlaknovaného polymeru. Idedlni Koncentrace (c) polymeru v roztoku se méni v zavislosti na
jeho molekulové hmotnosti [37].

Protoze polymerni makromolekula je sloZena z opakujicich se monomernich jednotek,
je molekulovd hmotnost polymeru souctem molekulovych hmotnosti jednotlivych
monomernich jednotek. Polymery s vysokou molekulovou hmotnosti maji obvykle zvysenou
odolnost vic¢i rozpusténi v rozpoustédle [20].

Molekulova hmotnost do jist¢ miry ovliviiuje viskozitu roztoku. Kdyz je rozpusténo
jednotkové mnozstvi polymeru, vyssi molekulova hmotnosti, zvysi se také viskozita
polymerniho roztoku, kterd je dileZita pfi vyrob€ vlaken elektrickym zvlaknovanim. Stejné
mnozstvi nizkomolekuldrniho polymeru bude vykazovat nizkou viskozitu. Pfi vyrobnim
procesu elektrického zvldknovani by viskozita polymerniho roztoku méla byt dostate¢né velka,
protoZe polymerni vlakno musi byt dlouzeno od zdroje ke kolektoru. Pfi tomto procesu jsou
vlakna napinana a polymerni zapleteniny piitomné ve struktufe zajiStuji, Ze pii dlouzeni
nedojde k preruseni celistvosti vlaken [20]. Z tohoto divodu nelze nizkomolekuldrni latky
pouzit pro elektrostatické zvlaknovani za icelem vyroby vlaken [38].
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Pti vysoké viskozité¢ roztoku jsou molekuly rozpoustédla distribuovany rovnomérné
kolem zapletenin (viz obrazek 15 (A)). U méné viskozniho roztoku maji molekuly rozpoustédla
tendenci se shromazd’ovat jen v ur¢itych mistech v disledku povrchového napéti (B) [20].

Obrazek 15: Zapleteniny pokryté molekulami rozpoustédla [20]

Vliv molekulové hmotnosti pfi dané koncentraci polymeru je zodpovédny za zvyseni
fetézového zapleteni a delsi relaxacni doby béhem kontinualni tvorby vlaken. Uz delsi dobu je
zduraziiovana diilezitost zapletenin v electrospinningu [6].

Kdyz se rozpoustédlo odpaiuje, dochazi k vyznamnému zvySeni koncentrace polymeru,
to ma za nasledek zapleteni fetézct a zvyseni viskozity, coz ovliviiuje viskoelastické vlastnosti.
Z toho plyne, Ze vlastnosti roztoku jako je koncentrace polymeru a molekulova hmotnost,
zésadné ovliviiyji tvorbu vladken nebo kapek. Mnozstvi zapletenin fetézct roste se zvySujici se
molekulovou hmotnosti pouzitého polymeru a také s jeho rostouci koncentraci v roztoku [6].

Celkova délka tetézového zapleteni pritomného v polymerni struktufe je regulovana
molekulovou hmotnosti pouzitého polymeru. Zvysenim obsahu polymeru v roztoku lze
viskozitu zvysit az do urcité meze. Molekulovd hmotnost ma stejny ucinek, jak se zvysuje,
zvysuje se viskozita roztoku. Dusledkem je pravidelné zvlaknovani [20].

Nizka molekulova hmotnost, nevznikaji Vysoka molekulovéa hmotnost, vznikaji
zapleteniny. zapleteniny.

Obrazek 16: Polymerni zapleteniny [39]
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4.4. Polymerni zapleteniny

Zapleteni fetézci je jednim z mnoha parametrti, ktery miize vyznamné ovlivnit tvorbu
vldken béhem elektrického zvldknovani polymeru. I kdyZ byla uznana dtlezitost zapleteniny
behem electrospinningu, neni zcela jasné, kolik zapletenin je zapotiebi k ovlivnéni nebo
stabilizaci tvorby vldken. Vyuziti znalosti o mnozstvi zapletenin v roztoku a sttedni molekulové
hmotnosti a také znalosti koncentrace polymeru, mize byt tak eliminovéana pracné laboratorni
metodologie pokus a omyl, kterd obvykle ptedchazi proces vyroby vlaken elektrickym
zvlaknovanim [6].

PocateCni netplnd tvorba vldken je pfisuzovana pro ruzné systémy
polymer-rozpoustédlo, kdyz je pfitomna v fetézci makromolekuly pouze jedna zapletenina.
Ke stabilni tvorbé vldken obvykle dochazi, kdyz je 2,5 a vice zapletenin v fetézci. Mnozstvi
zapletenin v systému polymer rozpoustédlo (n,),;, mize byt stanoveno z rovnice [6]:

My

n = —
( e)SOln (Me)soln

M,, — hmotnostné stiedni molarni hmotnost
(Mg)so1n — molekulova hmotnost zapletenin v roztoku

Béhem elektrick¢ho zvlakiiovani polymernich roztokli bylo zjiSténo, Ze zvySovani
koncentrace polymeru, a tim zvySovani poc¢tu zapletenin ma za nasledek rozdilnou morfologii
tvorby vlaken [6]:
pouze kulicky,
kulicky s poc¢inajicimi vldkny,
vlakna obsahujici zbytky rozpoustédla,
pouze vlakna,

5. kulovita vlakna.

Béhem procesu elektrického zvlakinovani, kdyz se rozpoustédlo odpatuje, dochazi ke
dvéma konkurencnim déjim: (a) zvySuje se koncentrace polymeru a polymerni fetézce
se zacinaji zaplétat. Dochazi ke stabilizaci kapky a nedochazi k dalsimu dé€leni; (b) zvysSuje se
povrchovy naboj, ktery pirekonava povrchové napéti kapky a poskytuje hnaci silu pro vznik
Taylorovych kuzeli [6].

b

4.5. PVB (Polyvinylbutyral)

Polyvinylbutyral je povazovan za polyacetal. PVB je amorfni ndhodny kopolymer
vinylbutyralu, vinylalkoholu a malé frakce vinylacetatu vyrobené¢ho polykondenzaci
polyvinylalkoholu s butyraldehydem, jeho struktura je zndzornéna na obrazku 17 [40].

Polykondenzace je obvykle rovnovazna reakce, ve které dva nebo vice reaktantt
(nebo vzdalenych reaktivnich center v ramci jedné molekuly) vytvoii jediny hlavni produkt
s doprovodnou tvorbou vody nebo jiného nizko molekularniho produktu, napt. amoniaku,
etanolu, kyseliny octové, sirovodiku. Behem polykondenzace se monomer rychle spotfebovava.
Polyreakce byvaji katalyzovany vhodnymi slouc¢eninami. Mohou probihat i bez katalyzatoru,
ale podstatné pomaleji. Rlist makromolekuly je pomaly pies stabilni izolované meziprodukty.
Dlouh¢é¢ doby polyreakce jsou vyzadovany pro vysoky primérny polymeracni stupen.
Na velikosti molekul neni z&vislé reaktivita funkénich skupin [35, 36].
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Bézné dostupny PVB je ,,smési® monomernich jednotek vinylbutyralu, vinylalkoholu
a vinylacetatu. Relativni mnozstvi téchto segmentt je kontrolovano, ale obecné jsou nahodné
distribuovany v fetézci polymeru. Vlastnosti polymert mohou byt optimalizovany kontrolou
pomeri téchto tfi segmentt [41].

CH,

*—GCH2—CH \cuﬂcn,—cn)—fcm—m)f*
I A A
0 0 OH 0
\( N
c=—o0
7
C3H, H;C

Vinyl butyral  Vinyl alcohol Vinyl acetat

Obrazek 17: “Smési" monomernich jednotek vinylbutyralu, vinylalkoholu a vinylacetatu [40]

Bézné pouzivany polyvinylbutyral funguje jako porézni Sablona (mesopore template).
Pouziti PVB k ptipravé poréznich Sablon ma za nésledek variabilitu vlastnosti, jako naptiklad
vytvoifeni pozadované porézni struktury, vysokého mérného povrchu [43]. Polyvinylbutyral je
netoxicky polymer bez zépachu, Setrny k Zivotnimu prostiedi a je Siroce pouzivan jako funkéni
material v riznych oborech. Diky své dobré kompatibilit¢ s anorganickymi materialy je PVB
vynikajici organickou slozkou pro vyrobu organickych nebo anorganickych hybridnich
kompozitti [44]. Polyvinylbutyral ma unikatni opticky a adhezivni vlastnosti, také vykazuje
odolnost vic¢i vodé, teplu a oxidaci. Z toho divodu PVB se pouziva jako plnivo mezi
polymerem a matrici. V poslednich letech byly hybridni kompozity na bazi polyvinylbutyralu
Siroce pouzivany pii vyrobé tenkych folii pro obalové aplikace v automobilovém,
elektronickém a leteckém primyslu [45]. PVB se pouzivd jako mezivrstva v sestavach
vicevrstvého skla kvili jeho dobré viskoelastické, adhezivni a optické povaze [46].
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IT Experimentalni ¢ast

V experimentalni ¢asti byly testovany roztoky polyvinylbutyralu o rGznych
molekulovych hmotnosti a koncentraci. Pro experimentalni ¢ast byly zvoleny tfi rozdilné
molekulové hmotnosti PVB:

1. PVB (Mowital B 45 H, Mw= 45 000 g/mol),
2. PVB (Mowital B 60 H, Mw= 60 000 g/mol),
3. PVB (Mowital B 75 H, Mw= 75 000 g/mol).

Nadale se také budou pouzivat zkracené nazvy pro pouzité Mowitaly B:

A. Mowital B 45 H=PVB,s,
B. Mowital B60 H= PVB60,
C. Mowital B75 H=PVB,s.

Koncentrace PVB byly zvoleny podle kalibra¢niho experimentu. V souladu s resersni
¢asti mald molekulova hmotnost potiebuje vétsi koncentraci a naopak. Kvili nedostupnosti
rozpousStédla bylo vyuzito technického etanolu od spolecnosti Severochema. Zejména
nanovldkenna vrstva vznikla z PVBg kterd nebyla dostate¢né kvalitni, a proto byly vyzkousené
rizné nejbézngjsi technické etanoly. Prakticky jediny vyhovujici byl od firmy TechniSolvu.
S technickym etanolem od TechniSolvu byly opét zvlaknény vSechny PVB o rozdilnych
molekulovych hmotnosti a koncentraci. Zlepseni bylo patrné u PVB¢, 10% a 12%. U ostatnich
molekulovych hmotnosti nebylo pozorovano zlepSeni. Zvlakiiovani smési probehlo
s technickym etanolem od TechniSolvu.

Zjistovalo se, zda PVB o dané molekulové hmotnosti a koncentraci zvlakiuje, pokud
doslo ke zvlaknéni, nasledn¢ byly méfeny vytéznosti, primery vldken a také byl pozorovan
makroskopicky a mikroskopicky vzhled produkovanych vldkennych vrstev. Podle
experimentalné zjisténych vlastnosti PVB o riznych molekulovych hmotnostech
a koncentracich byly pfipraveny a nésledné zvldknovany smési PVB,s: PVB,, PVBg,, PVB-5
aPVB,s: PVB,5. Testovanim smési bylo zvySeno portfolio zvldkiiovanych materialt a byla
snaha ovlivnit vyslednou vrstvu jednoduchou modifikaci roztoku (nebyl zménén
rozpoustédlovy systém).

U vrstev produkovanych ze smési riznych molekulovych hmotnosti byly zjisStovany
stejné vlastnosti jako v ptfipad¢é produkti zvlaknovanych z PVBg,. Hlavni ¢asti prace bylo
stanoveni zavislosti kvality zvlaknovaciho procesu na molekulové hmotnosti ¢i koncentraci
roztoku.
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5. Popis pouzitého PVB

Nasledujici tabulka 1 znazoriiuje piehled vlastnosti polyvinylbutyralu s rozdilnou
molekulovou hmotnosti, ktery byl pouzit pii experimentech. Pro elektrické zvlaknovani

sttidavym proudem byly pfipravené roztoky z PVB s molekulovou hmotnosti: 45 000 g/mol,
60 000 g/mol a 75 000 g/mol

Tabulka 1: Prehled pouzitych typii PVB [47]

Netékavy | Obsah polyvinyl | Obsah polyvinyl Dynamicka viskozita
obsah alkoholu acetatu 10% roztoku v ethanolu
w [%] w [%] w [%] mPa-s
Mowital B 45 H 97,5 18-21 1-4 60-90
Mowital B 60 H 97,5 18-21 1-4 160-260
Mowital B 75 H 97,5 18-21 0-4 60-100

Za nazvem Mowital nasleduje velké pismeno, které znaci pouzity aldehyd. V tomto
piipad¢ B znaci vyrobek na bazi butyraldehydu. Pfipona H uvadi stupen acetalizace [47].
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6. Priprava roztokii PVB

Pro kazdou molekulovou hmotnost byly pfipravené tii rizné koncentrace roztoku, které
byly zvoleny podle kalibra¢niho experimentu (viz tabulka 2).

Tabulka 2: Pripravené roztoky PVB

PVB,: PVB,, PVB.:
13% 8% 3%
15% 10% 5%
17% 12% 7%

Bylo vypoc¢itano mnozstvi PVB v etanolu pro kazdy roztok (viz tabulka 3). Hmotnost
roztoku byla 120g.

Vypocet mnozstvi 13% PVB v etanolu:

mnoZstvi slozky (rozp. latky)

pomérné zastoupeni slozky = —
mnozstvi soustavy (roztuku)

Mpyp
0,13 =

120 g
Mpyp = 15,6 g

Methanol = 120 g — 15,6g =104,4 g

Tabulka 3: Mnozstvi PVB4s, PVBso a PVB75 v etanolu

PVB,5 13% 15% 17%
mpvB 15,6 g 18 g 20,4
Methanolu 104,4 g 102 g 99,6

PVBg, 8% 10% 12%
mpvp 9,6 g 12¢g 14,4 ¢
Methanolu 1104 g 108 g 105,6 g

PVB,5 3% 5% 7%
mpve 36¢ 6g 8,4¢
Methanolu 1164 g 114 ¢ 1116 g
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7. AC zvlaknovani na zarizeni KOMES

Pted zahdjenim kazdého experimentu byl stroj zkontrolovan, aby neobsahoval necistoty
snizujici elektroizolacni vlastnosti a zaroven doslo ke kontrole odsavaci techniky. Pfislusna
podkladova textilie byla pfipevnéna na rotujici buben. Kadinka s polymernim roztokem byla
vloZzena na pfedepsané¢ misto pohonné jednotky zvlakinovaci elektrody. Tato kadinka
obsahovala rota¢ni Snekovou pumpu. Prvni dilezitou ¢asti pumpy je véZ obsahujici rotujici
magnet (pohon systému) a druhou je polymerni zadsobnik s pohanénym magnetem, ktery svou
rotaci Cerpa polymer na vrchni ¢ast elektrody, ze které probiha zvlaknovéni. Po zahdjeni chodu
pumpy bylo pomoci nevodivé tyce zajiSténo piekryti vnéjsiho povrchu zvlaknovaci elektrody
polymernim roztokem. Poté co byl pfipraven roztok polymeru na zvldknovani, byl zapnut chod
bubnu (rotace a rozvadéni) a v dal§im kroku byl zapnut ptivod vysokého napéti [31].

Obrdazek 19: Zarizeni KOMES [31]

30



8. Testovani vlivu molekulové hmotnosti a koncentrace
PVB na zvlaknitelnost AC

U kazdého roztoku byla testovana jeho zvléknitelnost. Kazdy roztok schopny tvofit
nanovlakennou vlecku byl zvlaknovéan po dobu 5 minut. Teplota vzduchu v komote byla 18 °C
a relativni vzdusna vlhkost 36 %. U prvnich pokusii s PVB¢q 8% a 10% bylo nastaveno napéti
na 37 kV. Kvili rychlému pohybu nanovldkenné vlecky se nedostate¢né¢ odpatrovalo
rozpoustédlo a velmi vysoké napéti zfejme tvotilo vétsi Taylorovy kuzely. Néasledné polymerni
trysky obsahovaly mnoho rozpoustédla, vznikla tak vlhka vldkna. Tim padem bylo napéti
pienastaveno na 28 kV pro dalsi pokusy.

8.1. PVB, 8% (37 kV)

Pti zvlaknovani PVBg, 8% vznikla celistva nanovlakenna vlecka. Nanovlakenna vrstva
vznikajici na rotaéné¢ posuvném valci byla homogenni a Sirokd 14 cm. Vysoké napéti
zpusobovalo rychly transport vlecky od elektrody na kolektor (vyssi rychlost elektrického
vétru) a ukladani vlhkych vldken. V nanovlakenné vrstvé vznikla vlhka mista, kterd vedla
k defektiim (viz obrazek 20).

Obrazek 20: Nanovidkenna vlecka a nanovldkennad vrstva
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8.2. PVB4, 8% (28 kV)

Byl zopakovan pokus s PVBeo 8%. Elektrické napéti bylo pienastaveno na 28 kV.
Nanovldkenna vlecka byla tvofena jemnéjSimi vlakny nez v ptipadé PVBgy 10% a méla
tendenci se trhat. Nevldkenna vrstva byla znaéné lepsi neZ pii prvnim pokusu s 8% PVB a bez
vétsich defektl (viz obrazek 21). Homogenni vrstva byla 15 cm Siroka.

Obrazek 21: Nanovidkenna vilecka a nanovldkenna vrstva

8.3. PVBg, 10% (37 kV)

Béhem zvldknovani PVBgy, 10% vznikala pravidelnd nanovldkennd vlecka.
Z predchozich zkuSenosti bylo pfedpokladano, ze by mélo dojit k vytvofeni velmi dobré
homogenni vrstv€. Vysledkem experimentu vznikly vldkenné vrstvy celistvé o Sifce 17 cm.
Znacné mnozstvi defektl (viz obrazek 22) bylo zplisobeno nastavenim pfili§ vysokého napéti
37 kV. Kvali vét§imu napé€ti byla nanovlakenna vlecka unasSena rychleji skrz zvlaknovaci
prostor, a proto se rozpoustédlo nestihlo dostateéné odpafit. Z toho divodu byl pokus s 10%
a 8% PVBg, znovu zopakovan s napétim 28 kV.

Obrazek 22: Nanovldkenna vilecka a nanovldkenna vrstva
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8.4. PVB,, 10% (28 kV)

Pti zopakovani pokusu s PVBg, 10% bylo ptfenastaveno napéti na 28 kV. Pomalejsi
odtah nanovldkenné vlecky korounovymi vétry mél za nasledek dostatecné odpaieni
rozpoustédla. Vzniklad nanovldkenna vrstva byla s minimalnimi defekty a Sitka homogenni
vrstvy €inila 13 cm.

Obrazek 23: Nanovldkenna vrstva

8.4. PVBg, 12% (28 kV)

Zvlaknovanim PVBgy12% nevznikala idedlni nanovlakenna vlecka, ale byla tendence
utvareni individudlnich Slahound. Technologicky bylo té€Zko docilit pravidelného zvlaknovani.
Nanovlakenna vrstva obsahovala mnoho defektd. Nedobré vysledky lze vidét v ptiloze.

8.6. PVB5 3%, 5% a 7% (28 kV)

Pokus o zvldknovani PVB,5 3% nedocilil vzniku nanovldkenné vlecky, ale spise
vznikala jenom individudlni sucha kratka vldkna. Nedoslo ke vzniku celistvé vlakenné vrstvy
(viz obrazek 24a, 25a).

Béhem zvldknovani PVB,5 5% byla nanovldkenna vlecka znac¢né vlhka. Dochazelo
spiSe k vyrob¢ folie nez nanovldkenné vrstvy (viz obrazek 24b, 25b).

Zpocatku zvlakinovani PVB,5 7% se zdélo, Ze to bude idealni proces zvldknovani, ale
pochvili bylo patrné, ze nanovlakenna vrstva je pfilis vlhka. Bylo otestovano vice hodnot
elektrického napéti, ale nebylo pozorovano zadné zlepseni na konecnou vldkennou strukturu
(viz obrazek 24c, 25¢).
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Obrazek 25: Snimky nanoviakenné vrstvy, a — PVB;5 3%; b — PVB5 5%,; ¢ — PVB,5 7%
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8.9. PVB,: 13%, 15% a 17% (28 kV)

Nejdiive se zvlaknovani PVB,5 13% podobalo procesu zvldkinovani PVBg, 10%, ale
finalni vlakenna vrstva byla pfili§ vlhka (viz obrazek 26a, 27a).

Bylo o¢ekavano zlepSeni procesu zvldknovani navySenim koncentrace na 15% PVB,;,
avsak vlakennd vrstva byla horsi nez v ptipad¢ 13% PVB,; (viz obrazek 26b, 27b).

Pti zvlaknovani PVB4s vldkna nebyla dopravena na kolektor, ale klesala do prostoru
pod elektrodou z diivodu vysoké vlhkosti (viz obrazek 26c¢).

Obrazek 27: Snimky nanovidkenné vrstvy, a — PVB,s 13%, b— PVB,s 15%
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9. PloSné hmotnosti nanovlakennych vrstev

Vytéznost zvlaknovani jednotlivych roztokli o rozdilné hmotnostni koncentraci
a molekulové hmotnosti byla stanovena z ploSné hmotnosti (viz tabulka 6, 7). Jednotlivé

molekulové hmotnosti PVB jsou v tabulkach barevné oddélené.

Vzdy bylo vykrojeno pét vzorkdi o 100 cm? z jedné nanovlakenné vrstvy nanesené na
nosi¢i Spun-Bond a posléze zvaZzeno. Hmotnost nanovldkenné vrstvy byla ziskana odectenim
pramérné hmotnosti nosice od primérné hmotnosti nanovldkenné vrstvy na substratu. Plosna

hmotnost byla pfevedena z g/cm?® na g/m?.

Tabulka 6: Plosné hmotnosti Spon-Bondu a nanovlakennych vrstev nanesenych na nosici

Nosic a roztoky PVB
[g/100cm?] 1. 2. 3. 4. 5. X

Spunbond 0,2929 0,2702 0,2784 0,2843 0,2961 0,2844
PVB,: 13% (28 kV) 0,4343 0,4356 0,4327 0,4292 0,4196 0,4303
PVB,s 15% (28 kV) 0,3661 0,3800 0,3600 0,3539 0,3795 0,3679
PVBg( 8% (37 kV) 0,3874 0,4040 0,3963 0,4109 0,4022 0,4002
PVBg, 8% (28 kV) 0,3575 0,3610 0,3760 0,3694 0,3773 0,3660
PVB., 10% (37 kV) 0,4714 0,4639 0,4846 0,4993 0,4863 0,4798
PVB¢o 10% (28 kV) 0,4075 0,4060 0,3584 0,3958 0,4042 0,3920
PVB., 12% (28 kV) 0,4060 | 04123 | 04201 | 04096 | 04375 | 04123
PVB;s 5% (28 kV) 0,2939 0,3103 0,2981 0,2890 0,2951 0,2973
PVB5 7% (28 kV) 0,3405 0,3436 0,3322 0,3192 0,3183 0,3308

Plosné hmotnosti nanovldkennych vrstev po odecteni hmotnosti nosice a ptevedené na

metr ¢tverecni.

Tabulka 7: Hmotnosti nanovldkenné vrstvy

Roztoky PVB Plosné hmotnosti [g/m?]
PVB,s 13% (28 kV) 1,459
PVB,s 15% (28 kV) 0,835
PVBg, 8% (37 kV) 1,158
PVBg, 8% (28 kV) 0,816
PVBg,10% (37 kV) 1,954
PVBg, 10% (28 kV) 1,076
PVBg, 12% (28 kV) 1,279
PVB,s 5% (28 kV) 0,129
PVB,s 7% (28 kV) 0,464

36




9.1. Vyrobnost

Vyrobnost byla stanovend z plosné hmotnosti za hodinu zvlakiovani. V jednotlivych
tabulkach jsou uvedené plosné hmotnosti nanovlakennych vrstev po hodiné zvlaknovani.

Tabulka 8: Vyrobnost stroje

Roztoky PVB Vyrobnost [g/h]
PVB,s 13% (28 kV) 17,508
PVB,s 15% (28 kV) 10,020
PVBeso 8% (37 kV) 13,896
PVBg, 8% (28 kV) 9,792
PVB¢o 10% (37 kV) 23,448
PVB¢, 10% (28 kV) 12,910
PVB¢o 12% (28 kV) 15,348
PVB,s 5% (28 kV) 1,548
PVB.s 7% (28 kV) 5,568
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10. Vyhodnoceni snimkii porizené na skenovacim
elektronovém mikroskopu (SEM)

Deset snimkt pro kazdou nanovldkennou vrstvu, pofizenych na SEM, bylo prométeno
pomoci softwaru Imagel. Z kazdého snimku bylo naméfeno padesat primért vladken. Z toho
vyplyva, ze celkem bylo naméteno 500 prumért pro kazdou nanovldkennou vrstvu. Interval
métenych velikosti primérti zac¢inal od menSich nebo rovnych priméri 200 nm a kon¢il
intervalem velikosti primért vétsich jak 3 000 nm. Pro tento interval bylo zvoleno 16 trid.
Velikost jedné tfidy byla 200 nm. Tabulku hodnot pro jednotlivé histogramy jsou uvedeny
v priloze.

10.1. PVB, 8% (37 kV, 28 kV)

SEM HV: 20.0 kV WD: 16.28 mm
SEM MAG: 6.00 kx Det: SE 10 ym
View field: 46.1 ym  Date(m/dly): 05/19/20

SEM HV: 20.0 kV WD: 16.14 mm
SEM MAG: 3.00 kx Det: SE 20 ym
View field: 92.3 pm  Date(m/dly): 05/19/20

Obrdzek 28: Snimky ze SEM, a — PV By 8% (37 kV); b — PVBqg, 8% (28 kV)
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Obrazek 29: Histogram cetnosti velikosti priimérii viaken PVBgq 8% (37 kV, 28 kV)

Na snimku ze SEM je patrné, Ze obé nanovlakenné vrstvy jsou dostate¢né kvalitni.
Snizeni elektrického napéti vedlo ke vzniku tlustych vlaken. A proto na obrazku 29 Ize vidét
u PVBg( 8% (28 kV) vétsi priméry vldken a také priméry vldken byly naméfeny skrz cely
interval. U nevlakenné vrstvy PVBg, 8% (37 kV) je hustsi vlakenna struktura.

10.2. PVB4, 10% (37 kV, 28 kV)

5

-

1 % N ‘ N =
SEM HV: 20.0 kV WD: 16.29 mm

SEM MAG: 6.00 kx Det: SE 10 pm

View field: 46.2 ym  Date(m/d/y): 05/19/20

SEM HV: 20.0 kV WD: 16.30 mm

SEM MAG: 5.00 kx Det: SE 10 pm
View field: 55.4 ym  Date(m/d/y): 05/19/20

Obrdzek 30: Snimky ze SEM, a — PVBgy 10% (37 kV); b— PVBgy 10% (28 kV)
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Obrazek 31: Histogram Cetnosti velikosti priumeéri vidken PVBgy 10% (37 kV, 28 kV)

SniZeni napéti u PVBes 10% opét vedlo ke vzniku nékolika Spatné vy dlouzenych
vldken, ale celkové vldkna méla men$i primér nez v ptipadé¢ PVBgy, 10% (37 kV).
Obé& nanovlakenné vrstvy z mikroskopické hlediska se jevily dostate¢né kvalitni.

10.3. PVB.5 3%, 5% a 7%, (28 kV)

Obrazek 32: Snimky ze SEM, a — PVB,5 3%, b— PVB,5 5%, ¢ — PVB;5 7%
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Obrazek 33: Histogram cetnosti velikosti priumérii viaken PVB,5 3%, 5% a 7%

Ze SEM snimku bylo patrné, Ze dobra vladkenna strukturu vznikla pouze u PVB,5 3%.
Ostatni vlakenné struktury z PVB,s jsou velmi nekvalitni. U vlakenné struktury vzniklé
z roztoku PVB, 5 3% byla nejvétsi Cetnost malych primért vlaken v porovnani s ostatnimi
vldkennymi vrstvami z PVB..

10.4. PVBg, 10% (30 kV, 37 kV)

Zopakované zvlaknovani PVBg, 10% v etanolu od spolecnosti TechniSolv. Bylo
prozkouseno jiné elektrické napéti nez v ptipad¢€ prvniho zvldknovani.

>

SEM HV: 20.0 kV WD: 19.47 mm VSEM HV: 20.0 kV WD: 18.91 mm
SEM MAG: 5.00 kx Det: SE 10 ym SEM MAG: 5.00 kx Det: SE 10 pm
View field: 55.3 pym | Date(m/d/y): 06/05/20 View field: 55.4 um | Date(m/d/y): 06/05/20

Obrdzek 34: Snimky ze SEM, a — PVBgo 10% (30 kV); b— PVBgy 10% (37 kV)
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Obrazek 35: Histogram Cetnosti velikosti priimérii viaken PVBgy 10% (30 kV, 37 kV)

Z mikroskopické pozorovani se ob¢é nanovldkenné vrstvy jevi velmi kvalitné. PrestoZe
bylo testovano elektrické napéti 30 kV a 37 kV, tak Cetnosti velikosti primérii vlaken jsou
podobny pro ob¢ nanovladkenné vrstvy.

10.5. PVBg, 12% (30 kV, 37 kV)

Zopakované zvlaknovani PVBg, 12% v etanolu od spolecnosti TechniSolv. A taktéz
bylo prozkouseno jiné elektrické napéti.

SEM HV: 20.0 kV WD: 19.11 mm
SEM MAG: 3.00 kx Det: SE
View field: 92.3 ym  Date(m/d/y): 06/05/20

SEM HV: 10.0 kV WD: 19.02 mm
SEM MAG: 3.00 kx Det: SE 20 um
View field: 92.2 um | Date(m/dly): 06/05/20

Obrdzek 36: Snimky ze SEM, a — PVBgy 12% (30 kV); b— PVBgy 12% (37 kV)
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Obrazek 37: Histogram cetnosti velikosti priimérii viaken PVBgy 12% (30 kV, 37 kV)

Nanovlakenné vrstvy jsou kvalitni. Cetnosti primérii vldken jsou pro obé& elektricka

nap¢ti velmi podobna.
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11. Smési PVB,5 , PVB,,, PVBs

Testované roztoky PVB,5 a PVB,5 netvofili homogenni suchou vlecku a neprodukovaly
kvalitni nanovldkenny material.

Smési byly zvolené tak, aby jedna slozka byla dobie zvldknitelna PVBg, a druhé slozka
PVB,5 nebo PVB,s v pomérul:1. Kdyz smés zvldknovala, snizil se pomér PVBg,na 1:2.

Zaroven byla navrzena smés 10% PVB,s: PVB,s poméru 1:1. Pii absenci PVBy, tato
smes méla nejveétsi potenciondlni uspéch na zvldknéni. Z divodu podobnosti dobie
zvlaknitelnému PVBg, 10%. Dobra zvldknitelnost dané smési byla predpokladana kviili vhodné
viskozité roztoku pro zvldknovani a primérné molekulové hmotnosti, ktera by mohla byt
podobna vhodnému PVBy,.

Zvlaknovani probihalo pii 21 °C a relativni vzdusna vlhkost byla 53 %. Pokud doslo ke
vhodnému zvlakniovani, nasledné bylo otestovano vice napéti pro jeden roztok. Doba
zvlaknovani byla 5 min.

11.1. PVB,5: PVBg, 12% (1:1, 30 kV)

Pti zvldknovéani smési PVB,5: PVBgy 12% (1:1, 30 kV) vznikala t€Z8i nanovlakenna
vlecka. Nebyly pozorovany zadné problémy beéhem zvlaknovani. Nanovldkenna vrstva byla
celistva bez mokrych mist. Sife nanosu nanovlaken byla 14 cm.

e

Obrazek 38: Nanovldakenna vlecka a nanovlikennd vrstva PVBys: PVBgy 12% (1:1, 30 kV)
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11.2. PVB,5: PVBg, 12% (1:1, 37 kV)
Navyseni napéti z 30 kV na 37 kV mélo za nasledek vétsi produkéni rychlost, ale kvili

navySeni elektrického napéti byl predpoklddan narist poctu defektti s vétsSim elektrickym

napétim. Nanovlakennd vrstva byla sucha v celé §ifi. Sife nanosu nanovléken byla 14,5 cm.

Obrdazek 39: Nanovidkennda vlecka a nanovldkenna vrstva PVBys: PVBgy 12% (1:1, 37 kV)

11.3. PVB,5: PVBg, 14% (2:1, 30 kV)

Pti zvldknovani PVB,s: PVBg, 14% (2:1, 30 kV) byl vétsi predpoklad pro zhorSené
zvlaknovani kvili vétsimu obsahu PVB,5. Nastal problém s nastavenim optimalniho napéti, pti
nastaveni malého napéti se netvotily se zadna vlakna, pti nastaveni velkého napéti vznikala
naopak folie. Nanovlakenna vlecka byla tézka. Nanesena vrstva vlaken obsahovala defekty

a jeji Sife byla 18 cm.

Obrazek 40: Nanovidkenna vlecka a nanovldkenna vrstva PVB,s: PVBgy 14% (2:1, 30 kV)
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11.4. PVB4o: PVB.5 8% (1:1, 30 kV)

Zvlaknovani pii hodnoté napéti 30 kV, bylo maximalni mozné napéti, aby vznikla
dostate¢né kvalitni nanovlakenna vlecka. Pii 37 kV nevznikla celistva nanovlakenna vlecka.
Nanovldkenna vrstva byla bez defektt a jeji Sife byla 14 cm.

Obrazek 41: Nanovldkennd vilecka a nanovldkennd vrstva PVBgy: PVBqs 8% (1:1, 30 kV)

11.5. PVBgy: PVB.5 8% (1:1, 25 kV)

Napéti 25 kV bylo nejniz§i mozné pro zvldknovani PVBgy : PVB,5 8% (1:1).
Nanovldkenna vleCka byla jemnéj$i nez v piipad€ zvlaknovani PVBg, : PVB;5 8%
(1:1, 30 kV 1:1). Sife nanovldkenné vrstvy byla 14 cm.

Obrazek 42: Nanovidkenna vlecka a nanovlakenna vrstva PVBgy: PVB,5 8% (1:1, 25 kV)
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11.6. PVB4o: PVB.5 6% (1:2, 30 kV)

Zvlaknovanim PVBgy: PVB,5 6% (1:2, 30 kV) ptekvapivé vznikla velmi jemna vlecka.
Nanovlakenna vrstva byla bez defektii. Sife nanovlakenné vrstvy &inila 16 cm.

Obrazek 43: Nanovidkenna vlecka a nanovlakenna vrstva PVBgy: PVB,5 6% (1:2, 30 kV)

11.7. PVBgy: PVB5 6% (1:2, 37 kV)

Vysledkem zvlédknovani byla mokra nanovlakenna vrstva. Kviili navyseni elektrického
napéti se kusy vlaken odtrhévaly od stvolu trysky. Po 30 vtefinach byl experiment prerusen.

11.8. PVBgy: PVB5 6% (1:2, 25 kV)

Po neuspésném zvldknovani pti hodnoté napéti 37 kV bylo nastaveno napéti na 25 kV.
Zvlaknovaci proces byl dostateéné dobry pro vznik kvalitni suché nanovladkenné vrstvy. Béhem
zvlakiiovani vznikala velmi Gzka nanovlakenné vlecka. Nanos vldken na substrat byl 13 cm.

Obrazek 44: Nanovidkenna vlecka a nanovlakenna vrstva PVBgy: PVB,5 6% (1:2, 25 kV)
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11.9. PVB,s: PVB,: 10% (1:1, 25 kV)

Bylo ptedpokladdno, Zze tato smés by mohla mit Sanci na uspéch kviili podobnosti
k PVBeo 10%, avsak viibec nedoslo ke vzniku nanovlakenné vlecky. Jen netizené odletovaly
kusy vlaken od trysky.

Obrazek 45: Nerizené odletovani viaken od trysky
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12. Plosné hmotnosti smési

Z kazdé nanovldkenné vrstvy bylo vykrojeno pét vzorkti o 100 cm?, tim byla zjisténa
plosnd hmotnost v g/100 cm? Poté byl vypocitdn aritmeticky primér hmotnosti

nanovlakennych vrstev.
Tabulka 9: Plosné hmotnosti smési [g/100 cm?]

Smési Oznadeni smési [g/100 cm?] 1. 2. 3. 4. 5. X

PVB45: PVB60 1:1, 12%, 30 kV 0,1356 | 0,1365 | 0,1507 | 0,1342 | 0,1250 | 0,1364
1:1, 12%, 37 kV 0,2284 | 0,2222 | 0,2297 0,2270 0,2253 0,2265

2:1,14%, 30 kV 0,2520| 0,2421 | 0,2466 | 0,2512 | 0,2531 0,2490

PVB60: PVB75 1:1, 8%, 25 kV 0,1137 10,1169 | 0,1171 0,1165 | 0,1186 | 0,1166
1:1, 8%, 30 kV 0,1505|0,1452 | 0,1529 | 0,1512 | 0,1528 | 0,1505

1:2, 6%, 25 kV 0,0834 | 0,0845 | 0,0833 0,0841 0,0841 0,0839

1:2, 6%, 30 kV 0,0907 | 0,0890 | 0,0909 | 0,0904 | 0,0893 | 0,0901

Primérnd hodnota plosné hmotnosti nanovldkenné vrstvy byla pfevedena na plosnou
hmotnost v g/m?.

Tabulka 10: Plosné hmotnosti smési [g/m’]

Smési Oznaceni smési Plo$né hmotnosti [g/m’|
PVB,s: PVBq, 111, 12%, 30 kV 1,364
11, 12%, 37 kV 2,265
2:1, 14%, 30 kV 2,490
PVB,y: PVB,« 111, 8%, 25 kV 1,166
11, 8%, 30 kV 1,505
1:2, 6%, 25 kV 0,839
1:2, 6%, 30 kV 0,901
12.1. Vyrobnost

Vyrobnost stroje KOMES byla stanovena z ploSné hmotnosti nanovldkenné vrstvy po
hoding zvlaknovani.

Tabulka 11: Vyrobnosti smési [g/h]

Smési Oznadeni smési Vyrobnost [g/h]
PVB,s: PVBg, 1:1, 12%, 30 kV 16,368
1:1, 12%, 37 kV 27,180
2:1, 14%, 30 kV 29,880
PVBg,: PVB,5 1:1, 8%, 25 kV 13,987
1:1, 8%, 30 kV 18,062
1:2, 6%, 25 kV 10,066
1:2, 6%, 30 kV 10,807
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13.

Vyhodnoceni snimkii nanovlikennych vrstev smési

porizenych na SEM

Snimky nanovldkennych vrstev vyrobené zvlaknovanim smési byly potizené na SEM.
Vyhodnoceni téchto snimka poskytlo informace o makroskopické struktufe nanovldkenné
vrstvy.

13.1. PVB,5: PVBo12% (1:1, 30 kV)

<200 400

SEM HV: 20.0 kV WD: 14.55 mm
SEM MAG: 3.00 kx Det: SE
View field: 92.3 ym Date(m/dly): 06/15/20 TUL Liberec KNT

Obrazek 46: Nanovidkennd vrstva PVB,s: PVBgy 12% (1:1, 30 kV)

800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400 2600 2800 3000 >3 000
Priméry vlaken [nm]

Obrazek 47: Histogram Cetnosti priumérii vidken PVB,s: PVBgy 12% (1:1, 30 kV)

Na snimku ze SEM lze vidét minimalni defekty, ostatné se nanovldkenna vrstva zdéla
kvalitni. Nejvice naméfenych primért vlaken se nachéazelo ve 3. tfidé (600 nm).
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13.2. PVB,c: PVB,(12% (1:1, 37 kV)

SEM HV: 20.0 kV WD: 15.53 mm VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 3.00 kx Det: SE 20 ym
View field: 92.3 um | Date(m/d/y): 06/15/20 TUL Liberec KNT

Obrazek 48: Nanovidkenna vrstva PVBys: PVBgy 12% (1:1, 37 kV)
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Obrazek 49: Histogram Cetnosti priumérii vidaken PVB,s: PVBgo 12% (1:1, 37 kV)

Byla pozorovana kvalitni nanovldkennd vrstva s minimalnimi defekty. Nejvice
namétenych pramért vldken se nachéazelo ve 3. tfidé (600 nm).
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13.3. PVB45: PVB60 14% (2:1 30 kV)

SEM HV: 20.0 kV WD: 15.57 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 ym
View field: 138 um  Date(m/d/y): 06/15/20 TUL Liberec KNT

Obrazek 50: Nanovidkennd vrstva PVBys: PVBgy 14% (2:1 30 kV)
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Obrazek 51: Histogram Cetnosti primérii vidken PVBys: PVBgy 14% (2:1 30 kV)

Z divodu vétsiho poméru PVB,s nevznikla kvalitni nanovldkennd vrstva. Nejvice
namétenych pramért vldken se nachéazelo v 7. tfidé (1 400 nm).
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13.4. PVB60: PVB75 8% (1:1, 30 kV)

SEM HV: 20.0 kV 5.68 mm  VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 3.00 kx Det: SE 20 pm
View field: 92.3 ym | Date(m/d/y): 06/15/20 TUL Liberec KNT

Obrdazek 52: Nanovlakennd vrstva PVBgy: PVBs 8% (1:1, 30 kV)
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Obrazek 53 Histogram Cetnosti priumeérii vidken PVBgy: PVB75 8%

Z pozorovani snimku ze SEM byla patrnd kvalitni nanovldkenna vrstva. Nejvice
namétenych pramért vldken se nachazi ve 3. tfide (800 nm).
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S,

SEM HV: 20.0 kV WD: 15.83 mm VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 3.00 kx Det: SE 20 pm
View field: 92.3 ym | Date(m/d/y): 06/15/20 TUL Liberec KNT

Obrazek 54: Nanoviakennd vrstva PVBgy: PVB758% (1:1 25 kV)
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Obrdazek 55: Histogram Cetnosti priimérii viaken PVBgy: PVB,58%

V nanovldkenné struktufe byly pozorovany defekty. Nejvice namétenych priméra
vlaken se nachazelo ve 4. tfidé (800 nm).
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13.6. PVBgo: PVB.5 6% (1:2, 30 kV)

SEM HV: 20.0 kV WD: 15.64 mm : VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 3.00 kx Det: SE 20 ym
View field: 92.3 ym  Date(m/d/y): 06/15/20 TUL Liberec KNT

Obrazek 56: Nanovlakenna vrstva PVBgy: PVB,5 6% (1:2, 30 kV)
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Obrdazek 57: Histogram Cetnosti priumerii viaken PVBgy: PVB,s 6% (1:2, 30 kV)

V nanovlakenné vrstveé se nachdzela jemna vlakna s tlustymi misty. Nejvice namétenych
prumért vlaken bylo naméieno ve 3. tfidé (600 nm).
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13.7. PVBgy: PVB-c 6% (1:2, 25 kV)

%

SEM HV: 20.0 kV WD: 15.75 mm - VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 5.00 kx Det: SE
View field: 55.4 yum  Date(m/d/y): 06/15/20 TUL Liberec KNT

Obrdazek 58: Nanoviakennd vrstva PVBgy: PVB,s 6% (1:2, 25 kV)
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Obrazek 59: Histogram cetnosti priimeérii viaken PVBgy: PVBy5 6% (1:2, 25 kV)

Snizeni elektrického napéti zptisobilo, Ze v nanovlakenné vrstvé se nachazelo méné
tlustych mist. Nejvice namétenych pramérii vldken bylo v 2. tfidé (400 nm).
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14. Vyhodnoceni

Pfi testovani roztokil PVBys ¢5 75 bylo zjiSténo, Ze s roztoky PVBg¢, je moZno dosahnout
nejlepsiho zvlakiiovaciho procesu a dobrych vlastnosti zhotovené nanovladkenné struktury kviili
nejvhodnéjsi primérné molekulové hmotnosti 60 000 g/mol.

Nejprve byly testovany roztoky PVBgy 8%, 10% (37 kV). U obou nanovldkennych
vrstev se nachazely defekty (viz obrazek 20, 22). Vyrobnost PVBgy, 8% (37 kV) byla
13,896 g/h a PVBeo 10% (37 kV) 23,448 g/h (viz tabulka 8). Mikroskopicky vzhled byl
vyhodnoceny ze snimku potizeném na SEM. U PVBg, 8% (37 kV) nebyl pozorovan vétsi pocet
defekti ve formé kapkovitych utvart (viz obrazek 28a). Vlakna mély tendenci se orientovat
jednim smérem. Cetnost primér vlaken byla rozprostiena kolem 4. tiidy (800 nm) a 5. t¥idy,
kdy nejvice primérti bylo naméieno v 5. tfide (1 000 nm). Z pozorovani snimku ze SEM PVBg,
10% (37 kV) bylo zjisténo, Ze v nanovlakenné vrstve se ojedinéle objevovaly kapkovité tvary.
Vrstva méla izotropni charakter (viz obrazek 30a). Cetnost praméri vlaken byla nejvice
rozprostiend od 2. tfidy (400 nm) az k 7. tfidé (1 400 nm). Ttida s nejvice naméfenymi prameéry
byla 3. (600 nm).

Kvili znacnému mnozstvi defektli bylo pfenastaveno elektrické napéti u roztoki
PVBg 8% a 10% na 28 kV. To mélo za nasledek zlepSeni celistvosti nanovlakenné struktury
(viz obrazek 21, 23). Vyrobnost PVBg, 8% (28 kV) byla 9,792 g/h a PVB¢, 10% (28 kV)
12,912 g/h (viz tabulka 8). Pokles vyrobnosti ve srovnani s elektrickym napétim 37 kV mohl
byt zkreslenym faktorem, protoZe nanovlakenné vrstvy PVBg, 8% a 10% (37 kV) byly vlhéi
disledkem Spatného odpafovani rozpoustédla. Ze snimku pofizeného na SEM u PVBg, 8%
(28 kV) bylo pozorovano vétsi mnozstvi vldken s vEétSimi praméry dusledkem Spatného
dlouziciho procesu (viz obrazek 28b). Cetnosti priméri vlaken byly rozprostfeny pies cely
meéifeny interval. Nejvice naméienych hodnot spadalo do 2. a 3. tfidy (400 nm; 600 nm).
Ze snimku pofizeného na SEM u PVBg, 10% (28 kV) bylo pozorovano nékolik kapkovitych
Gtvard (viz obrazek 29b). Cetnosti praméri vlaken byly nejvice rozprostfeny od 2. t¥idy
(400 nm) az k 6. tfidé (1 200 nm). Nejvice priimért bylo naméieno ve 3. tfidé (600 nm).

Nanovlakennd vrstva vznikla zvldkiovanim PVBg, 12% (28 kV) méla mnoho defektt
(viz obrazek 30b). Vyrobnost byla 15,1348 g/h (viz tabulka 8). Ze snimku pofizenym na SEM
byla pozorovana izotropni struktura s nékolika vldkny s vysSimi priméry (viz obrdzek 61).
Cetnost primérti vldken byla rozprostfena skrze cely interval, ale nejvice Getnosti priméri
vlaken bylo od 2. tfidy (400 nm) az k 9. tfidé (1 800 nm). Nejvice namétenych hodnot priméra
spadalo do 3. tfidy (600 nm).

Ptes zlepSeni zvldkiovani snizenim elektrického napéti na 28 kV stale nebyly finalni
nanovlakenné struktury dostateCné kvalitni, jak bylo ptfedpokladano. Z toho diivodu byl
zvlaknovaci proces PVBg, se stejnymi koncentracemi zopakovan s rozdilnym rozpoustédlem.
Stavajici rozpoustédlo, technicky etanol od spolecnosti Severochema, bylo nahrazeno etanolem
od firmy TechniSolvu.

Ze snimku potizenych na SEM PVBg, 10% (30 kV) byla pozorovana nanovldkenna
struktura bez kapkovitych ttvarti (viz obrazek 34a). Nejcetnéjsi primery vlaken byly naméfeny
od 2. tfidy (400 nm) az ke 4. tfid¢ (800 nm). Ttida s nejvice namétenymi praméry vladken byla
3. (600 nm).
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SEM snimek poskytnul informace, ze PVBg, 10% (37 kV) vldkna méla sklon se
uspotradavat v jednom sméru. Nebyly vidény zadné kapkovité utvary (viz obrazek 34b). Nejvice
cetnosti praméra vldken bylo naméfeno od 2. tfidy (400 nm) az k 4. tfidé (800 nm). Ttida
s nejvice naméfenymi priméry vlaken byla 3. (600 nm).

Ze snimkii pofizenych na SEM PVBg, 12% (30 kV) bylo pozorovano izotropni
uspordadani vldken. Nebyla vidéna zadna vldkna s vys$Simi praméry (viz obrazek 36a).
Cetnosti vlaken se rozprostiraly skrz méfeny interval priméri vlaken. Nejvice Setnosti praméri
vladken bylo naméteno od 3. tfidy (600 nm) az k 7. t¥id€ (1 400 nm). Ttida s nejvice naméfenymi
priméry vldken byla 4. (800 nm).

Z fotografii pofizenych na SEM PVBg, 12% (37 kV) bylo zjiSténo, Ze v nanovldkenné
struktufe se nenachazely vyssi priméry vlaken (viz obrazek 36b). Cetnosti priméri vldken
byly, stejn¢ jako v ptipad¢ PVBg, 12% (30 kV), rozprostieny skrz méfeny interval. Nejvice
cetnosti primért vldken bylo naméfeno od 3. tfidy (600 nm) az k 7. t¥idé (1 400 nm). Ttida
s nejvetsi Cetnosti praméru vldken byla 4. (800 nm).

Pti pokusu o zvlaknovani PVB,s 3% (28 kV) nevznikla nanovladkennd vlecka a nedoslo
ke vzniku celistvé nanovlakenné vrstvy (viz obrdzek 24a). Nejvice prumért vldken bylo
naméteno ve 3. tfidé (600 nm).

Béhem zvldknovani PVB,5; 5% (28 kV) vznikla dosti vlhkd nanovldkenna vrstva
(viz obrazek 25b). Vyrobnost byla 1,548 g/h (viz tabulka 8). Ze snimk pofizenych na SEM
bylo pozorovano mnoho defektti ve formé kapkovitych utvart (viz obrazek 37). Vldkna nebyla
pravidelné rozmisténa v struktufe (viz obrazek 32b). Nejvice Cetnosti pruméri vldken bylo
naméteno od 2. tiidy (400 nm) k 5. tfidé (1000 nm). Ttida s nejvice Cetnosti praméera vlaken
byla 3. (800 nm).

Zpocatku zvlaknovani PVB,5 7% (28 kV) se zdalo, Ze by to mohl byt idedlni proces
zvldknovéani, ale pochvili bylo zjiSténo, Ze nanovldkennd vrstva je piiliS§ mokra
(viz obrazek 24 c). Nepomohlo ani otestovani vice hodnot elektrického napéti. Vyrobnost byla
5,568 g/h (viz tabulka 8). Na snimku SEM bylo pozorovano, ze vlakna jsou nerovnomérné
distribuovana ve struktuie. Bylo zpozorovano nékolik kapkovitych utvart ve vlakenné struktuie
(viz obrazek 32c¢). VSechny Cetnosti vldken byly distribuovany od 2. tfidy (400 nm) k 10. tiidé
(2 000 nm). Nejvetsi zastoupeni priméru vlaken bylo ve 2. tfidé (400 nm) k 5. tfid€ (1000 nm).
Nejvice Cetnosti primérti vldken bylo ve 4. tfid€ (800 nm).

Pti zvlédkinovani PVB,5 13% (28 kV) byla finalni nanovldkenna struktura piili§ vlhka
(viz obrazek 26a). Vyrobnost byla 17,508 g/h (viz tabulka 8). Nevznikla dostatecné kvalitni
nanovldkennd struktura tak, aby se daly proméfit pruméry vldken.

U roztoku PVB,5 15% (28 kV) bylo ocekavano zlepSeni zvladkiovaciho procesu kviili
navySeni koncentrace, ale vldkenna vrstva byla vice vlhkd nez v ptipadé PVB,s 13%
(viz obrazek 27b). Vyrobnost ¢inila 10,02 g/h (viz tabulka 8). Stejné jako v ptipad€ PVB,5 13%
nevznikla dostatecné kvalitni nanovlakenna vrstva, tak aby se daly promé&fit priméry vldken.
Béhem zvlakinovani PVB,5 17% (28 kV) nevznikla nanovlakenné vlecka (viz obrazek 30).

Pti zvlaknovani smési PVB,5: PVBg, 12% (1:1, 30 kV) vznikla celistva nanovldkenna
vrstva bez mokrych mist (viz obrazek 38). Vyrobnost byla 16,368 g/h (viz tabulka 11).
Na snimku SEM byla pozorovana husta izotropni struktura vldken. Obcasné byly vidény
kapkovité utvary (viz obrazek 46). Nejvice prumérti vldken bylo distribuovano mezi 2. tfidou
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(400 nm) a 5. tiidou (1 200 nm). Nejvice namétenych praméri vlaken se nachazi v 3. tiide
(600 nm).

Béhem zvldknovani PVB,5: PVBgo12% (1:1, 37 kV) také vznikla celistva nanovldkenna
struktura bez mokrych mist (viz obrazek 39). Vyrobnost byla 27,18 g/h (viz tabulka 11).
Snimek potizeny pomoci SEM ukazal, Ze nanovlakenna vrstva je velmi hustd bez defekti
(viz obrazek 48). Distribuce pruméri vladken byla od 1. tfidy (<200 nm) az k 9. tfide
(1 800 nm). Nejvice priméra vldken bylo naméteno ve 3. tfidé (600 nm).

Proces zvlaknovani PVB,5: PVBg, 14% (2:1, 30 kV) vedl ke vzniku nanovlakenné
vrstvé s defekty kvili vétSimu podilu PVB,s (viz obrazek 40). Vyrobnost byla 29,88 g/h
(viz tabulka 11). Na snimku potizeny pomoci SEM bylo patrno, Ze nanovlakenna struktura neni
tak kvalitni jako v piipadé dvou predeslych smési PVB,s: PVBg,1:1 (viz obrazek 50). Cetnost
priamérti vldken byla takika namétena skrz cely interval. Nejvice namétenych primért vlidken
se nachazelo v 7. tfid¢ (1 400 nm).

Pfi snaze o zvldknéni smési PVBg,: PVB,s 8% (1:1) bylo elektrické napéti 30 kV
maximaln¢ mozné pro vznik kvalitni nanovlakenné vrstvy. Nanovldkenna vrstva byla bez
defektii (viz obrazek 41). Vyrobnost byla 18,062 g/h (viz tabulka 11). Na snimku ze SEM byla
vidéna hustd izotropni vlakenna struktura s nékolika defekty (viz obrazek 52). Cetnosti praméri
vldken byly namétfené od 1. tfidy (<200 nm) az k 10. tfidé (2 000 nm). Nejvice naméfenych
priamérii vldken se nachdzi v 3. tfid¢é (600 nm).

Zvléknovanim PVBgq: PVB,s 8% (1:1, 25 kV) vznikla jemna nanovldkenna vlecka.
V nanovlakenné struktufe nebyly vidény defekty (viz obrazek 42). Vyrobnost byla 13,987 g/h
(viz tabulka 11). Na snimku pofizeném na pftistroji SEM byla pozorovana vlakenna struktura
podobna struktuie ptedchozi smési PVBg,: PVB,58% (viz obrazek 54). NejveEtsi Cetnosti
primért vladken byly namétené od 2. tiidy (400 nm) az k 5. tfid¢ (1 000 nm). Ttida s nejvice
naméfenymi praméry byla 4. (800 nm).

Béhem zvlaknovani PVBg,: PVB,5 6% (1:2, 30 kV) vznikla velmi jemna vlecka.
Nanovlakenna vrstva byla celistva bez defektl (viz obrazek 43). Vyrobnost Cinila 10,807 g/h
(viz tabulka 11). Na snimku pofizeném na SEM bylo pozorovéano, Ze nanovldkenna vrstva
obsahuje mnoho defektl (viz obrazek 56). Nejvetsi Cetnosti praméra vldken byly naméfené od
2. tfidy (400 nm) az k 4. tfidé (800 nm). Ttida s nejvice namétenymi pruméry byla 3. (600 nm).

Pii snaze o zvldknéni smési PVBgy : PVB,5 (1:2, 6%, 37 kV) vznikla mokra
nanovldkennd vrstva. Z tohoto diivodu byl experiment po 30 vtefinach prerusen.

Proces zvlaknovani PVB¢,: PVB,5 6% (1:2, 25 kV) dosahl vzniku dostate¢né celistvé
a suché nanovldkenné vrstvy (viz obrazek 44). Vyrobnost byla 10,066 g/h (viz tabulka 11).
Vlédkenna vrstva byla slozend hustou siti jemnych vldken a obcasné silnymi Spatné
vydlouzenymi vlakny. Nejvétsi distribuce primért vldken byla od 2. tfidy (400 nm) az
k 4. tfid¢é (800 nm). Ttida s nejvice naméfenymi prumeéry byla 2. (400 nm).

U smési PVB,s: PVB,5 nedoslo ke vzniku nanovlakenné vlecky, jen kusy vldken
odletovaly od trysky (viz obrazek 45).
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Tabulka 12: Vyhodnoceni experimentii

Roztokylsmési | Zulikiovini | MAKIOSopIcky | Mikroskopiek || Viropnost
PVB,s 13% (28 kV) ANO SPATNY 17,508
15% (28 kV) ANO SPATNY 10,020
17% (28 kV) NE
PVBy, 8% (37 kV) ANO DOBRY DOBRY 13,896
8% (28 kV) ANO VYBORNY DOBRY 9,792
10% (37 kV) ANO DOBRY DOBRY 23,448
10% (28 kV) ANO VYBORNY DOBRY 12,910
?th(iosl;x) ANO VYBORNY VYBORNY
1{");@}1(31781(:1\\]/) ANO VYBORNY VYBORNY
12% (28 kV) ANO SPATNY SPATNY 15,348
1”1%2/::’}1(31081;1\\//) ANO VYBORNY VYBORNY
1%2@&3178151\‘//) ANO VYBORNY VYBORNY
PVB,; 3% (28 kV) ANO SPATNY DOBRY
5% (28 kV) ANO SPATNY SPATNY 1,548
7% (28 kV) ANO SPATNY SPATNY 5,568
PVB,s: PVBg, 1:1, 12%, 30 kV ANO VYBORNY DOBRY 16,368
1:1, 12%, 37 kV ANO VYBORNY VYBORNY 27,180
2:1, 14%, 30 kV ANO DOBRY SPATNY 29,880
PVBgo: PVB,s 1:1, 8%, 25 kV ANO VYBORNY VYBORNY 13,987
1:1, 8%, 30 kV ANO VYBORNY VYBORNY 18,062
1:2, 6%, 25 kV ANO VYBORNY DOBRY 10,066
1:2, 6%, 30 kV ANO VYBORNY DOBRY 10,807
1:2, 6%, 37 kV NE
PVB,s: PVB,g 1:1, 10%, 25 kV NE
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15. Zavér a doporuceni

V této bakalarské praci bylo zjisténo, Ze dobie zvldknovalo PVB s molekulovou
hmotnosti 60 000 g/mol, a to v koncentracich 8%, 10% a 12%. VSechny testované koncentrace
PVB, dobfe zvlakiiovaly. Koncentrace 10% se zdala jako idedlni mezi ostatnimi testovanymi
koncentracemi PVBg,. Pfi zvySovani koncentrace PVB¢y na 12% se nanovladkenné vrstvy
zaCaly zhorSovat. Z mikroskopického hlediska u PVBg, 8% byla tendence praiméra vldken se
rozptylit v celém méfeném intervalu od 200 nm do 3 000 nm. U 10% PVBg, at’ uz s technickym
etanolem od spole¢nosti Severochema anebo etanolem od TechniSolvu se Cetnosti priméra
vlaken nachéazely tésné rozptyleny okolo 3. tfidy. Také po pouziti obou rozpoustédel
u PVBg, 12% byly cetnosti velikosti pruméra vldken rozptyleny skrz cely méteny interval, ale
nejvice priiméru bylo naméfeno kolem 4. métfené tiidy.

Molekulova hmotnost 70 000 g/mol nebyla vhodna pro zvldknovani PVB s AC. Pokus
zaCal na koncentraci 3%. Tato koncentrace nedocilila vzniku nanovldkenné vlecky.
Zvysovanim koncentrace PVB,s na 5% a 7% se proces zvlaknovani zlepsil, ale i presto
nanovldkennd vrstva byla pfili§ vlhka. S rostouci koncentraci PVB- 5 se primér vldken nepatrné
zvySoval. U PVB.,5 3% prevladal pramér vldken ve 3. tfidé (600 nm) a u PVB,5 7% nejvice
praméra bylo naméteno v 4. tfideé (800 nm).

Testovana molekulova hmotnost 45 000 g/mol taktéz nevedla ke vzniku ideélni
nanovldkenné struktury. Kvili nizké molekulové hmotnosti byla navysena koncentrace oproti
PVB,;. Testované koncentrace PVB,5 13%, 15% a 17% vedly ke vzniku vlhké nanovldkenné
vrstvy. U PVB,5 nevznikla tak dostatecné kvalitni nanovladkenna vrstva, aby se daly promeéfit
pruméry vlaken.

Testovani molekulovych hmotnosti 45 000 g/mol a 70 000 g/mol nevedly ke vzniku
vhodné nanovldkenné struktury. Proto byly pfipravené smési PVB,s: PVB¢,, PVBg,: PVB,5,
PVB,s: PVBs.

Vsechny smési PVB,s: PVBg, (1:1) z makroskopického hlediska vypadaly velmi
podobné, bez defektli. Tato smés by mohla mit potencial pro dalsi vyuziti. Smés PVB,5: PVBg,
v nanovldkenné vrstvé, téZ byl problém s nastavenim napéti. Velikosti pruméra vldken smési
PVB,s5: PVBg (1:1) byly podobné zastoupeny v méfeném intervalu okolo 3. tfidy (600 nm)
a 4. tfidy (800 nm). Nejvice priméra bylo naméfeno u vSech téchto smési v 3. tfidé (600 nm).
Smés PVB,s: PVBgo 14% (2:1 30 kV) oproti smési PVB,5: PVBg, (1:1) méla namétené velkosti
priaméra vldken skoro skrz cely interval.

Pti zvlaknovani smési PVBg,: PVB,5 8% (1:1) mohlo byt nastaveno elektrické napéti
pouze od 25 kV do 30 kV, aby vznikla kvalitni nanovlakenna vrstva. Po makroskopickém
pozorovani bylo usouzeno, Ze smési PVBe0o:PVB7s 8% (1:1, 25 kV nebo 30 kV) jsou dostate¢né
kvalitni pro dalsi testovani. U této smési neméla nastaveni elektrického napéti zasadni vliv na
velikosti primért vldken. U testovanych elektrickych napéti 25 kV a 30 kV se priméry vlaken
nachdzely okolo 3. tfidy (600 nm) a 4. tfidy (800 nm).

Snizenim koncentrace PVBgy v poméru 1:2 k PVB,5; mélo za nésledek vzniku velmi jemné
vleCky pii nastaveni elektrického napéti na 30 kV. Nanovlakenna vrstva byla sucha a bez
defektii. Takika veskeré priméry vlaken byly naméfeny okolo 2. (400 nm) a 3. tfidy (600 nm).
Nastaveni elektrického napéti na 25 kV mélo vliv na vznik jemnéj$i nanovlakenné vlecky nez
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v ptipad¢ nastaveni elektrického napéti na 30 kV. Nejvice naméfenych pramért bylo ve 2. tifidé
(400 nm). Skutecnost, ze u této smési byly naméteny nejmensi praiméry vlaken a jesté se
podaftilo v této smeési docilit nejnizs§iho zastoupeni PVBg, v poméru k PVB-5, byla tato smés
shledéna jako nejzajimavéjsi pro ptipadné dalsi testovani.

Byla snaha pfipravit roztok neobsahujici PVBg,. Jako pravdépodobny kandidat na
nahradu byla zvolena smés PVB,s: PVB,5 v poméru 1:1. Tato smés byla ptipravena tak, aby se
podobala PVBg, 10%. Pfi zvldknovani této smési viibec nedoslo ke vzniku nanovlakenné
vlecky.
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Prilohy
V ptiloze je uveden PVBg, 12% (28 kV), jakozto nejhor$i zvlakiovany roztok

s molekulovou hmotnosti 60 000 g/mol. Déle jsou v ptiloze uvedeny tabulky ¢etnosti primért
vlaken, z kterych byly pfipraveny histogramy.

PVB,, 12% (28 kV)

Zvléknovanim PVByg, 12% nevznikala idedlni nanovlakenna vlecka, ale byla tendence
utvareni individudlnich Slahounti. Technologicky bylo tézko docilit pravidelného zvlaknovani.
Nanovldkenna vrstva obsahovala mnoho defekti (viz obrazek 24).

— - kT Vil

Obrazek 60: nanovldkenna viecka a nanovlakennda vrstva
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SEM HV: 20.0 kV WD: 16.43 mm “ A VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 3.00 kx Det: SE 20 ym
View field: 92.3 ym | Date(m/dly): 05/19/20 TUL Liberec KNT

Obrdzek 61: PVBgy 12% (25 kV)
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Obrazek 62: Histogram cetnosti primérit viaken PVBgy 12% (28 kV)
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Tabulka 13: PVBgy 8% (37 kV)

<200 200 2 0,4
400 400 27 5,4
600 600 91 18,2
800 800 104 20,8
1000 1000 107 214
1200 1200 85 17
1400 1400 35 0,07
1 600 1 600 29 5,8
1 800 1 800 8 1,6
2000 2 000 6 1,2
2200 2200 5 1
2 400 2 400 0 0
2 600 2 600 1 0,2
2 800 2 800 0 0
3000 3 000 0 0
>3 000 0 0

Tabulka 13: PVBgy 8% (28 kV)

<200 200 14 2,8
400 400 102 20,4
600 600 102 20,4
800 800 73 14,6
1000 1000 42 8,4
1200 1200 25 5

1400 1400 31 6,2
1 600 1 600 28 5,6
1 800 1 800 17 34
2 000 2 000 13 2,6
2 200 2200 14 2,8
2400 2400 10 2

2 600 2 600 12 2,4
2 800 2 800 4 0,8
3000 3000 2 0,4
>3 000 11 2,2
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Tabulka 14: PVBgy10% (37 kV)

<200 200 5 1
400 400 41 8,2
600 600 128 25,6
800 800 115 23
1000 1000 71 14,2
1200 1200 67 13,4
1400 1400 34 6,8
1 600 1 600 13 2,6
1 800 1 800 10 2
2 000 2 000 13 2,6
2200 2200 1 0,2
2400 2400 1 0,2
2 600 2 600 1 0,2
2 800 2 800 0 0
3 000 3 000 0 0
>3 000 0 0

Tabulka 15: PVBgy 10% (28 kV.)

<200 200 16 3,2
400 400 155 31
600 600 194 38,8
800 800 81 16,2
1000 1000 40 8
1200 1200 6 12
1400 1400 5 1

1 600 1 600 2 0,4
1 800 1 800 0 0
2 000 2 000 0 0
2200 2200 0 0
2400 2400 1 0,2
2 600 2 600 0 0
2 800 2 800 0 0
3 000 3 000 0 0
>3 000 0 0




Tabulka 16: PVBgy 12% (28 kV)

<200 200 2 0,4
400 400 36 7,2
600 600 99 19,8
800 800 89 17,8
1000 1000 93 18,6
1200 1200 60 12
1400 1400 38 7,6
1 600 1 600 25 5

1 800 1 800 26 5,2
2 000 2 000 13 2,6
2 200 2 200 3 0,6
2 400 2 400 6 1,2
2 600 2 600 2 0,4
2 800 2 800 1 0,2
3000 3000 4 0,8
>3 000 3 0,6

Tabulka 17: PVB,s 3% (28 kV)

<200 200 5 1
400 400 147 294
600 600 225 45
800 800 79 15,8
1000 1000 21 4,2
1200 1200 15 3
1400 1400 4 0,8
1 600 1 600 2 0,4
1 800 1 800 1 0,2
2 000 2 000 1 0,2
2200 2 200 0 0
2 400 2 400 0 0
2 600 2 600 0 0
2 800 2 800 0 0
3 000 3 000 0 0
>3 000 0 0
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Tabulka 18: PVB,s 5% (28 kV)

<200 200 0 0
400 400 92 18,4
600 600 145 29
800 800 106 21,2
1000 1000 70 14
1200 1200 30 6
1400 1400 26 5,2
1 600 1 600 7 1,4
1 800 1 800 11 2,2
2 000 2 000 0 0
2 200 2 200 2 0,4
2 400 2400 0 0
2 600 2 600 8 1,6
2 800 2 800 3 0,6
3000 3000 0 0
>3 000 0 0

Tabulka 19: PVB,s 7% (28 kV)

<200 200 0 0
400 400 39 7,8
600 600 133 26,6
800 800 148 29,6
1000 1000 95 19
1200 1200 32 6,4
1 400 1 400 29 5,8
1 600 1 600 13 2,6
1 800 1 800 4 0,8
2 000 2 000 4 0,8
2200 2200 1 0,2
2 400 2 400 0 0
2 600 2 600 0 0
2 800 2 800 1 0,2
3000 3000 1 0,2
>3 000 0 0
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Tabulka 20: PVBgy 10% (30 kV)

<200 200 2 0,4
400 400 157 31,4
600 600 232 46,4
800 800 81 16,2
1000 1000 26 5,2
1200 1200 2 0,4
1400 1400 0 0
1 600 1 600 0 0
1 800 1 800 0 0
2 000 2 000 0 0
2 200 2 200 0 0
2 400 2 400 0 0
2 600 2 600 0 0
2 800 2 800 0 0
3000 3000 0 0
>3 000 0 0

Tabulka 21: PVBgy 10% (37 kV)

<200 200 20 4
400 400 177 354
600 600 171 342
800 800 88 17,6
1000 1000 34 6,8
1200 1200 7 1,4
1 400 1 400 2 0,4
1 600 1 600 0 0
1 800 1 800 1 0,2
2 000 2 000 0 0
2200 2200 0 0
2 400 2 400 0 0
2 600 2 600 0 0
2 800 2 800 0 0
3000 3000 0 0
>3 000 0 0

73




Tabulka 22: PVBgy 12% (30 kV)

<200 200 0 0
400 400 16 3,2
600 600 76 15,2
800 800 123 24,6
1000 1000 110 22
1200 1200 71 14,2
1400 1400 51 10,2
1 600 1 600 15 3
1 800 1 800 20 4
2 000 2 000 4 0,8
2 200 2 200 8 1,6
2 400 2 400 3 0,6
2 600 2 600 1 0,2
2 800 2 800 2 0,4
3000 3000 0 0
>3 000 0 0

Tabulka 23: PVBgy 12% (37 kV)

<200 200 0 0
400 400 11 2,2
600 600 93 18,6
800 800 121 24,2
1000 1000 110 22
1200 1200 63 12,6
1 400 1400 45 9
1 600 1 600 25 5
1 800 1 800 16 3,2
2 000 2 000 4 0,8
2200 2 200 5 1
2 400 2 400 1 0,2
2 600 2 600 1 0,2
2 800 2 800 2 0,4
3000 3000 2 0,4
>3 000 1 0,2
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Tabulka 24: PVB,s: PVBgy 12% (1:1, 30 kV)

<200 200 9 1,8
400 400 75 15
600 600 168 33,6
800 800 103 20,6
1000 1000 65 13
1200 1200 47 9,4
1400 1400 17 3,4
1 600 1 600 7 1,4
1 800 1 800 5 1
2 000 2 000 1 0,2
2200 2200 0 0
2 400 2 400 1 0,2
2 600 2 600 0 0
2 800 2 800 0 0
3000 3000 2 0,4
>3 000 0 0

Tabulka 25: PVBys: PVBgo 12% (1:1, 37 kV)

<200 200 5 1
400 400 76 15,2
600 600 132 26,4
800 800 121 242
1000 1000 78 15,6
1200 1 200 37 74
1 400 1400 27 5.4
1 600 1 600 10 2
1 800 1 800 6 12
2 000 2 000 6 12
2200 2200 0 0
2 400 2 400 1 0,2
2 600 2 600 0 0
2 800 2800 1 0,2
3000 3000 0 0
>3 000 0 0
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Tabulka 26: PVB,s: PVBgy 14% (2:1, 30 kV)

<200 200 0 0

400 400 2 0,4
600 600 14 2,8
800 800 51 10,2
1000 1000 69 13,8
1200 1200 56 11,2
1 400 1400 73 14,6
1 600 1 600 56 11,2
1 800 1 800 45 9

2 000 2 000 47 9,4
2200 2 200 34 6,8
2 400 2 400 16 3,2
2 600 2 600 11 2,2
2 800 2 800 11 2,2
3000 3000 8 1,6
>3 000 7 1,4

Tabulka 27: PVBgy: PVB,s 8% (1:1, 30 kV)

<200 200 3 0,6
400 400 68 13,6
600 600 184 36,8
800 800 115 23
1000 1000 61 12,2
1200 1200 34 6,8
1400 1 400 17 3,4
1 600 1 600 9 1,8
1 800 1 800 2 0,4
2 000 2000 5 1
2 200 2200 1 0,2
2 400 2 400 1 0,2
2 600 2 600 0 0
2 800 2 800 0 0
3000 3000 0 0
>3 000 0 0
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Tabulka 28: PVBgy: PVBys 8% (1:1, 25 kV)

<200 200 3 0,6
400 400 41 8,2
600 600 127 254
800 800 135 27
1000 1000 87 17,4
1200 1200 44 8,8
1400 1400 17 34
1 600 1 600 13 2,6
1 800 1 800 16 3,2
2 000 2 000 10 2
2 200 2200 3 0,6
2 400 2 400 2 0,4
2 600 2 600 0 0
2 800 2 800 0 0
3000 3000 0 0
>3 000 2 0,4

Tabulka 29: PVBgy: PVBos 6% (1:2, 30 kV)

<200 200 9 1,8
400 400 174 34,8
600 600 191 38,2
800 800 93 18,6
1000 1000 19 3,8
1200 1200 5 1
1400 1400 3 0,6
1 600 1 600 5 1
1 800 1 800 1 0,2
2 000 2 000 0 0
2200 2 200 0 0
2400 2400 0 0
2 600 2 600 0 0
2 800 2 800 0 0
3000 3000 0 0
>3 000 0 0
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Tabulka 30: PVBgy: PVBys 6% (1:2, 25 kV)

<200 200 20 4
400 400 228 45,6
600 600 166 33,2
800 800 57 11,4
1000 1000 18 3,6
1200 1200 7 1,4
1400 1400 2 0,4
1 600 1 600 1 0,2
1 800 1 800 0 0
2 000 2 000 0 0
2 200 2 200 0 0,2
2 400 2400 1 0
2 600 2 600 0 0
2 800 2 800 0 0
3000 3000 0 0
>3 000 0 0
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