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Abstrakt

Zatimco proces elektrického zvldknovani (EZ) je vSeobecné dobfe znam, fyzikalni
jevy, které tento proces doprovazeji, a dals$i mozné postupy nejsou jeSté zcela
prozkoumany.

Jednou z té€chto oblasti je interakce zvldkiovani s vnéjSimi poli (elektrickym,
magnetickym, elektromagnetickym). Experimenty s elektrickym a magnetickym polem se
jiz v odborné literatufe objevily. Jediné, co zatim nebylo odzkousSeno, je pokus, pti kterém
by na elektrické zvldknovani ptisobilo elektromagnetické pole. N&écim podobnym se
zabyvali pouze v jediném ¢lanku [1], , avSak v ném autofi pouzivali mikrovinné pole na jiz
hotova polymerni nanovlakna.

Tato prace se zabyva sestavenim jednoduchého experimentalniho zatizeni, pomoci
kterého by se daly vlivy elektromagnetického pole na EZ pozorovat.

Nejjednoduseji ziskatelnym zdrojem mikrovinného pole byl magnetron, ktery se
pouziva v mikrovinnych troubach (MT). Proto se do prostoru MT vestavéla aparatura pro
EZ a timto postupem bylo zvlaknéno nékolik druhi polymert.

Vysledné vzorky byly charakterizovany pomoci skenovaci elektronové
mikroskopie (SEM), krystalografické analyzy a proces zvldkiovani byl nata¢en HD
kamerou.

Vytvotena vldkna se s ménicim pouzitym vykonem meénila, avSak velmi malo.
Struktura byla vzdy podobna, ménila se vSak jejich tloustka. Difrakéni kompenzacni
kalorimetrie (DSC) také neukdzala rozdily mezi vlakny vytvorenymi bez pole a s polem.
Pii pozorovani procesu kamerou bylo vidét, jak nabitd vlakna sméfuji k nabijejicimu se

kolektoru.

Klicova slova: elektrospinning, elektrické zvlaknovani, elektromagnetické pole,

mikroviny, nanovlékna, polymer



Abstract

Electrospinnig is generally well-known, but physical phenomena which can be
observed during this process as well as other possible approaches to electrospinning
haven't been fully described.

It includes interaction of electrospinnig with external fields (electric, magnetic and
electromagnetic). Some previous experiments with electric and magnetic field can be
found in the literature, but experiment with electromagnetic field hasn't been studied at all.
There can be found only one study, which deals with similar topic. The resarchers used
microwave irradiation on already prepared nanofibers.

For the purpose of this study was built a simple experimental device, which allowed
us observation of impact of the electromagnetic field on the electrospinning.

The easiest way to obtain source of microwave irradiation was a magnetron
commonly used in the microwave ovens (MO). Hence there was electrospinnig device
built into the MO and nanofibers of several polymers were produced.

Samples were characterized with scanning electron microscope, crystallinity with
diferrential scanning calorimetry (DSC). The process was also captured by HD camera.

Fibers has sligthly changed accordingly to. The structure was always similar, but
theirs diameter has changed. DSC also didn't show any difference in the crystallinity of
fibers with or without treatment. Observation with HD camera showed that charged fibers

were directed to the charging collector.

Key words: electrospinning, electromagnetic field, microwaves, nanofibres,

polymer
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Uvod

Elektrické zvlakiovani (EZ) je jiz v povédomi spole¢nosti pomérné dobfe znadmo.
Je to proces, pfi kterém z polymerniho roztoku ¢i taveniny vznikaji nanovldkna. AvSak
stale se nevi, jak nckteré jeho procesy funguji (napf. vznik rentgenového zafeni pii
zvlaknovani). Moznost ovliviiovat tento postup vyroby tenkych vlaken je dualezity, nebot’
kazdé odvétvi, kde se nanovlakna vyuzivaji, pozaduje po nanovldknech jiné parametry.

Tyto parametry se mohou ovlivilovat nékolika zplsoby. Mohou se ménit
materialové podminky (typ polymeru, rozpoustédla, aditiva atd.) nebo procesni podminky
(napéti, pratok, vzdalenost kolektoru a spineru). Dalsi jsou ménitelné vnéj$i podminky
(vlhkost, proudéni vzduchu, zapojeni vnéjsiho fyzikalniho pole).

Pii pouziti vnéj$iho pole je prioritou ovlivnit ukladani vldken na kolektor a snahou
je ziskat uniformni vrstvu, kde by vldkna Sla jednim smérem. To se vSak v pripadé
elektrického 1 magnetického pole (bez pouziti aditiv ve formé magnetickych nanocastic)
dafi minimalné.

V literatufe nebylo dosud zdokumentovano, jak pisobi elektromagnetické pole na
EZ (pticemz EZ je doprovazeno elektromagnetickymi jevy). Jedinym zdrojem, ze kterého
se dalo vychazet, byl ¢lanek [1], ve kterém byly mikroviny pouzity na jiz vytvofena
nanovldkna. Po pouziti vnéj$iho pole se ve vldknech zménil podil krystalické struktury,
resp. zménily se jejich mechanické vlastnosti. Zadny ¢lanek viak nepopisuje, co se dgje,
pokud bude elektromagnetické pole piisobit zaroven s procesem EZ.

Cilem prace bylo sestaveni jednoduchého experimentu, kterym by se daly zmény
pozorovat a tyto zmény ndsledné porovnat s klasickym EZ.

Piedpokladem bylo, ze by se zmény mohly tykat mikroskopické struktury vlaken
(vznik uniformnich vlaken, poréznich), jejich trajektorie a zptisobu ukladani vlaken na

kolektor ¢i zména krystalinity.
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1 Teoreticka cast

1.1 Elektrické zvlaknovani a fyzikalni pole

Pii elektrickém zvlakinovani mizeme pozorovat rizné doprovodné jevy, jako jsou
korénové vyboje nebo rentgenové zareni, resp. elektromagnetické zaieni, ¢i elektricky vitr.
Je tudiZ mozné, Ze vn&jsi fyzikalni pole by mohlo mit vliv na proces zvlaknovani.

Ovlivnén mtize byt proces zvldknovani, tzn. ukladani vldken na kolektor, napéti pti
kterém se zacne zvldkiovat, mnozstvi spotfebované¢ho roztoku apod. Pfimo u vlédken by
mohla byt ovlivnéna mikroskopicka struktura, primér vlaken, podil krystalické faze a jiné
vlastnosti.

Vysledky vSak byvaji velmi rizné. Nyni budou shrnuty vysledky praci, které se
zabyvaly vlivem magnetického pole, elektrického pole a elektromagnetického pole na

strukturu vlaken a elektrické zvlaknovani.

1.1.1 Magnetické pole

U magnetického pole se vysledky velmi 1i8i, zalezi zfejmé¢ na postaveni
experimentu. Zminény budou pouze ¢lanky, které se zabyvaly pisobenim magnetického
pole na polymer bez magnetickych nanocastic, které by vyvolavaly dostateCnou
magnetickou susceptibilitu.

V praci [2], kde byly pro vytvofeni vnéjsiho homogenniho magnetického pole
vyuzity Helmholtzovy civky, se uvadi, Ze magnetické pole nemélo vliv na bicujici
nestabilitu, na tloustku vlaken ¢i na ukladani vlaken na kolektor. U tohoto pokusu byla
aparatura pro elektrické zvldknovani vlozena mezi Helmholtzovy civky, viz obr. 1. Tento
experiment byl proveden, aby se zjistilo, zda vodorovna slozka magnetického pole Zemé,
ktera byva kolma k ose zvldknovani (za ptedpokladu, Ze osa spineru je kolmé k zemi), ma
vliv na elektrické naboje na vldknech. Hodnota horizontalni slozky magnetického pole
Zem¢ v naSich zemépisnych Sitkdch je ~ 19 uT (podle National Centers for
Environmental Information). Magnetickda indukce Helmholtzovych civek byla okolo

560 puT.
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Obrazek 1: Usporadani pokusu s Helmholtzovymi civkami. 1-Helmholtzovy civky, 2-
kolektor, 3-zvlaknovaci elektroda, 4-kapalinova tryska, 5-smér vektoru magnetické
indukce Helmholtzovych civek, 6-smeér vektoru magnetické indukce zemskeho

magnetického pole, 7-smeér vektoru elektrické intenzity [2].

V praci [3] vyuzivali magnetické pole k vétsi rovnomérnosti a zarovnanosti vlaken,
bez kiiZeni jednotlivych vlaken, viz obr. 2. U vldken zdleZelo na koncentraci polymeru
v roztoku. Pii vétsi koncentraci dochazelo ke zvétSeni priméru vldken. Postaveni
experimentu vSak bylo Gplné jiné néz v piipadé prace [2]. Magnetické pole plisobilo jen

v oblasti kolektoru, viz obr. 3.

203

i [ P

Obrazek 2: Snimky ze SEM - A-D bez magnetického pole, E-H s
magnetickym polem (0.2 T), pri riznych koncentracich, vzdalenost

magnetii 1 cm [3].
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Obrazek 3: Sestaveni experimentu pro vyrobu
vyrovnanych viaken [3].
Nanovldkna byla nandSena na izolovany kolektor. Vzdéalenost magneti byla
0,5 — 4 cm a magnetické pole bylo 0,2 T. Tryska se mezi magnety pohybovala a nanasSela
mezi n€ polymerni vlakna.
Na tomto piiklad¢ je tedy vidét, ze magnetické pole miize mit na strukturu vlaken
vliv, ktery v tomto pfipadé ménil morfologii a nasledné ovliviioval smér rustu

mezenchymalnich bunék.

1.1.2 Elektrické pole

V c¢lanku [4] pomoci externiho elektrického pole zvladknovali 18% polyamid
rozpustény v kyselin€é mravenci, ktery poté chtéli pouzit jako nosic¢ pro extrakci tuhou fazi
(,,solid phase extraction®). Tento nosi¢ mél byt déale vyuzit pro detekei pesticidii v pitné
vodé.

Experiment byl sestaven dle obr. 4. Médéna trubka ve svinutém tvaru byla pouzita
pro indukci elektrického pole. Primér byl cca 20 cm. Vzdalenost mezi jehlou a hlinikovym

kolektorem byla 15 cm. Na pomocné elektrody bylo pfipojeno zdporné napéti okolo 5 kV.
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Obrazek 4: Usporadani experimentu s externim elektrickym polem [4].

Vysledkem byla vlakna, kterd byla vice narovnana a méla mens$i primér oproti
konvenénimu zvldkiovani bez tpravy. Jelikoz mél byt tento material pouzit jako sorbent,
byly d€lany testy na Gi€innost extrakce. V tomto ptipad¢ byl upraveny vzorek také lepsi.

Bohuzel se vSak v této praci vzorkem modifikovanym elektrickym polem dale
nezabyvali, z divodu pouziti dal§iho vzorku upraveného magnetickou iontovou tekutinou
(,,magnetic ionic liquid*) a vnéj$Sim magnetickym polem. Tato nanovldkna méla jeste lepsi
parametry nez vlakna upravena elektrickym polem, a proto byla pouzita pro dalsi
optimalizaci.

Dalsim experiment je popsan v praci [5], kde dvé pomocné elektrody byly umistény
vedle zvlakinovaci jehly, obr. 5. V této praci se zabyvali smérem a velikosti plochy

uloZenych vlaken.
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Obrazek 5: Sestaveni experimentu se dvema pomocnymi elektrodami [5].

Napéti mezi jehlou a kolektorem bylo 10 kV, vzdalenost 10 cm. Kazda z
podpirnych elektrod méla sviij zdroj napéti, aby se napéti mohlo nezavisle ménit.

Byly prométeny dva ptipady zapojeni. V prvnim piipad¢ byla vzdy jedna elektroda
s nulovym napétim. V druhém ptipadé byly nabity obé a napéti se ménilo v rozsahu
2—-10kV.

Vysledkem byl napt. posuv oblasti ukladanych vldken, a to smérem od kladné&ji
nabité¢ elektrody. Zaroven s rostoucim napétim linearné klesala velikost plochy na
kolektoru. Zavedeni pomocnych elektrod vSak nema vliv na vyskyt nestability kapalinové
trysky, kterd ovliviiuje tlouStku vzniklych vlaken. Vznikla vldkna méla v priméru
~ 340 nm, coz, jak v této praci uvadi podle piedchozich vysledkt, je obvykly primér PVA

nanovlaken.

1.1.3 Elektromagnetické pole

Nevyskytuje se zadna literatura, ktera by popisovala vliv elektromagnetického pole
na elektrické zvlaknovani. Tedy, ze by bylo sestrojeno experimentalni zafizeni, ve kterém
by se tato interakce dala sledovat. Po vyhledani klicovych slov tykajicich se zvlaknovani

a elektromagnetického pole muize Clovék nejcastéji najit prace o pohlcovani
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elektromagnetickych vin nanovldkny [6], plisobeni elektromagnetického pole na napft.
uhlikatd vlakna a jejich vyrobu pomoci mikrovin (,,microwave-assisted synthesis*) [7] ¢i
prace tykajici se velmi vzdalenych témat, kterd se zabyvaji CVD (chemical vapour
deposition) a buzenim tohoto procesu elektromagnetickym polem.

V c¢lanku [1] pouzivaji elektromagnetické pole ke zméné mechanickych vlastnosti
nanovlaken — snazili se ménit krystalinitu jiz hotovych vlaken.

Jelikoz pii zvlakiovani kvili rychlému tuhnuti polymernich fetézcl je potlacen
proces krystalizace, vysledkem je formovani amorfni faze ve vlaknech.

V ¢lanku jsou zminovany rtizné zplsoby, jak ménit krystalinitu resp. mechanické
vlastnosti vlaken. Mize se pouzit napt. tepelna uprava, ktera se vSak provadi za vysokych
teplot pomoci Zzihani, nebo pfidavek uhlikovych nanotrubic a polyimidu ve formé
kompozitu. Obé tyto metody zvysSuji mechanickou pevnost, bohuZzel jsou to metody, které
jsou bud’ Spatn¢ kontrolovatelné, drahé nebo nepraktické kviili pouziti vysokych teplot
(~400 °C). Dalsi moznosti mize byt odstranéni necistot, jako jsou soli nebo zbytky
rozpoustédla, které funguji jako plastifikatory (prikladem miize byt odstranéni halogenida
kovtli z nylonu 6).

Hyun et al. ve své praci jako prvni vyuzili mikroviny k zméné vlastnosti jiz
hotovych meta-aramidovych nanovldken. Diky této uprave, pii které se meénila vlhkost
a doba ptisobeni elektromagnetického pole, vznikla vysokopevnostni zvlaknéna vrstva.

Jelikoz nanovlakenny material neni zrovna vhodny pro mikrovinny ohtev, vyuzivali
vodu (polarni kapalinu) jako pomocnou latku ke zvyseni pohlcovani tepla (,,to increase the
heat generation®). Navic voda pomahala odstranit necistoty, jako jsou soli a rezidudlni
rozpoustédla. Byly zkouSeny dva postupy upravy nanonldkenné meta-aramidové podlozky,

obr. 6.
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V prvnim ptipad¢ byla vrstva pouze navlh¢ena a zafixovana na sklenénou podlozku
a nasledné byla voda vysusena mikrovinnym ohfevem (2,4 GHz, intenzita 12 kW/kg).
Druhy ptipad byl postup za mokra, kdy vrstva upevnéna na sklicku, byla ponofena

do vody, déle vystavena mikrovindm. Pak vytaZena a znovu pomoci mikrovin vysusena.
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Obrdzek 6: Uprava meta-aramidovych vidken pomoci mikrovinného ohievu, Za a) vihky

zpusob, b) mokry zpiisob [1].

Vysledkem byla vldkna, kterda obsahovala méné CaCl2.ktery byl pouzity pfi
rozpousténi polymeru. Chlorid vapenaty zvySuje rozpustnost a zvySuje vodivost roztoku,
ktera zajistuje vétsi stabilitu elektrického zvldkiovani.

Vlhkym zplGsobem vznikla vldkna, kterd méla povrch drsnéjsi nez bez mikrovinné
tipravy. Uprava probihala za teploty okolo 100 °C. Na obr. 7 je dobfe vidét, jak pii
zvySovani Casu plsobeni elektromagnetického pole vznikaji vazby mezi vldkny a tvoii se

vetsi vldkna, resp. zvétSuje se jejich primér.
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Obrazek 7: Snimky ze SEM meta-aramidovych vidken za vlhkého zpusobu. a) neupraveno,

b) 6 min., c) 12 min., d) 18 min [1].

U mokré upravy vypadala vldkna trochu jinak. Zalezelo jak na dobg¢, tak na teplotg,
které byl vzorek vystaven. Pfi niz$i teploté (80 °C) a krat$im ¢asu (5 + 6 min.") byla vlakna
na povrchu drsnéj$i a méla vetsi primér, za vyssi teploty (100 °C) a delSiho ¢asu (10 +
6 min) vznikla vldkna hladka s menSim primérem. V poslednim ptipadé (100 °C, 15 + 6
min.) méla vldkna zase vét§i pramér a drsnéjsi strukturu. U tohoto zplisobu nedochazelo
k tak velkému vzniku mezivlakennych struktur.

Odstranovani CaCl, a rezidudlniho rozpoustédla probihalo 1épe za mokrého
zpusobu, a to diky namaceni celého vzorku. V tomto piipad¢ kvili rozdilné koncentraci
1épe dochazelo k difuzi soli z vldken do vody. To mélo za nasledek mensi mezivlakennou
kohezi. Ve vlaknech bylo méalo rozpoustédla, které by méelo za nasledek taveni povrchu

vlaken. Koncentrace CaCl, klesla z 33 % na 0,2 %.

1 Prvni ¢as u mokré upravy znaci dobu, kdy vzorek byl vlozeny vod¢ a upravovan pomoci mikrovinného
zareni. Druhy ¢as odpovida dobé, kdy jiz byl vzorek vyndan z vody a nasledné znovu upraven pomoci

zafeni.
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Krystalinita, ktera byla méfena pomoci rentgenové difrakce (XRD), se také vice
ménila v pfipadé mokrého zptlisobu, zvysila se az 0 35 % — 42 %. Vzorek upraveny vlhkym
zpusobem mél vysledky podobné jako vldkna bez upravy. Lepsi vysledky mohou byt
zpusobeny nizsi koncentraci soli a rozpoustédla ve vlaknech, které byly vymyty pomoci
vody.

Dalsi vliv na krystalinitu mélo napéti vlaken, které bylo provedeno pomoci
zafixovani vzorku na sklicko. V opacném piipad¢ byla vldkna upravovana bez napnuti.
Bylo zjisténo, Ze napéti také zvysuje podil krystalinity.

Mechanické zkousky probihaly na trhacim stroji. Vzorky byly ve tvaru valecku
(,,dog-bone shape) o délce 3,18 mm a priméru 0,02-0,03 mm. Vzorek vlhkého procesu
v napéti (12 min.) mél 2,5-krat vétsi pevnost v tahu neZ neoSetieny vzorek, viz obr. 8, a to
1 za podminky, ze struktura vlaken byla amorfni, s rezidudlnimi solemi a rozpoustédlem.
VEtsi pevnost miize byt dana vznikem mezivlakennych struktur. Pfi mokrém zplisobu
a ¢asu 5 min. byla pevnost dokonce 2,8krat vétsi nez u vzorku bez Gpravy. To mize byt
dano pieskupenim a presmérovanim molekul ve vladknech. AvSak pii dalsim zvySovani
teploty (teplota varu vody) a Casu, pfi kterém ptisobilo elektromagnetické pole, jiz
dochdzelo ke sniZzovani pevnosti z disledku plastifikace meta-aramidové sitky (,,mats®).
Pevnost v tahu také byla mensi v pfipadé volnych vzorkii bez napéti, protoze dosdhnout

krystalizace a orientace vladken je v takovémto piipade tézsi. ZlepSena také byla teplotni
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Obrdazek 8: Pevnost v tahu u napjatych vzorku. UT — neosSetieny vzorek (,, untreated ),
M —vihky zpiisob (,,moist ), W — mokry zpiisob (,,wet*), cisla znaci dobu osetieni v
minutach [1].
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stabilita vzorki, ktera byla méfena pomoci termogravimetrické analyzy, ktera méti ubytek
hmotnosti vzorku pti zménéch teploty.
Tento ¢lanek tedy ukazuje, ze elektromagnetické zateni ve formé mikrovin ma efekt

na strukturu a vlastnosti polymernich vlaken.

Co se vsak bude dit, pokud budeme aplikovat mikrovinné pole pfimo na proces
elektrického zvlaknovani. Bude se také ménit krystalinita vldken a jejich pevnost? Budou
mit vldkna napt. porézni strukturu ¢i budou zplostéla? Bude mit pole vliv na ukladani
vlaken na kolektoru ¢i na jejich pramér?

Na zadnou z téchto otazek dostupna literatura neznd odpovédi. Proto vznikl navrh
na sestrojeni zafizeni, kde by se nékteré z té€chto vlastnosti daly demonstrovat a nasledné

zanalyzovat.
1.2 Mikrovinné pole

Mikrovinné vinéni patii mezi elektromagnetické zareni, které se muze Sifit jak ve
volném prostoru, tak v hmotném prostiedi. Toto vinéni obsahuje frekvence o intervalu

300 MHz az 300 GHz, coz odpovida délce viny 1 m az 1 mm. A to podle vztahu

fA=c (1)
Kde
je frekvence [s']
A vlnova délka [m],
c rychlost svétla [m-s'],

Pro ucely mikrovinného ohfevu byla vybrana frekvence 2,45 GHz, resp. vlna
o délce 12,2 cm.

Elektromagnetické zaifeni nedokaze z latek vytrhnout elektrony, je to tzv.
neionizujici zafeni. Zareni pouze elektrony rozkmita.

Na castice, které se pohybuji v elektromagnetickém poli plisobi Lorentzova sila,
ktera je popsana rovnici?

F=q[E+VvXxB]. )

Kde
F pisobici sila [N],
q je elektricky naboj [C],

2 Zanedbdvame vlastni magneticky moment castice. Budeme piedpokladat, Ze se Castice pohybuje ve

vakuu a zanedbavame gravitacni silu.
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ool

vektor intenzity elektrického pole [V-m™],

rychlost pohybujici se ¢astice [m-s™],

ool <

vektor magnetické indukce [T].

Pti EZ se na povrchu kapaliny indukuje elektricky naboj, ktery je dale nesen
vytvofenymi vldkny ke kolektoru. Pokud se tedy tento proces bude ovliviiovat
elektromagnetickym polem, naboj na vldknech bude timto polem ovliviiovan a bude na n¢j

pusobit Lorentzova sila.

1.2.1 Mikrovinny ohiev

Elektricky nevodivé nebo malo vodivé latky lze ohfivat pomoci
elektromagnetického pole, jelikoz permanentni dipdly molekul ¢i iontll v latce se snazi
vzdy pii prepolovani pole dostat do co energeticky nejvhodnéjsi polohy. Pfi takovémto
pohybu dochézi ke vzajemnému tfeni molekul, a tim ke vzniku tepla. Diky tomuto principu
se ohfiva cely objem materidlu a nejenom jeho povrch, jako u infracerveného ohfevu.

Generatorem takového zafeni je magnetron. U magnetronu je tok elektronii fizen

vnéjSim magnetickym polem. Magnetron se skladd z vakuové trubice, ve které je vlozen

Obrdazek 9: Zjednoduseny princip magnetronu [§]

kovovy valecek — katoda. Vakuova trubice s katodou je vlozena v ose anodového bloku,
ktery ma clenitou strukturu v podobé rezonatorii. Tyto rezonatory jsou spojeny Stérbinami
s ¢innym prostorem magnetronu. Podél osy magnetronu ptisobi magnetické pole vnéjsiho

silného permanentniho magnetu. Z jedné z rezonan¢nich dutin je zafeni vedeno anténou do
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prostoru ohtivaci komory. Ohtivaci prostor, kam je vinovodem vedeno zafeni, je usporadan

tak, aby mohl rezonovat se vstupnim zairenim. [8—10]
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2 Experimentalni ¢ast

Prakticka cast této diplomové prace se zabyva sestavenim experimentalniho
zafizeni, které by se dalo pouzit k pozorovani interakce elektromagnetického zareni
s elektrickym zvlaknovanim.

Nejjednoduseji ziskatelnym zdrojem elektromagnetického zéafeni je mikrovinna
trouba (MT) s magnetronem, ktery generuje vysokofrekvenéni elektromagnetické zareni
o frekvenci 2,45 GHz. Pro diplomovou praci byla ziskana starsi MT znacky ETA,
typ 0195. Vykon magnetronu je vyrobcem udavan 800 W.

Samotna prace byla rozdélena do nékolika blokii:
uprava MT (ta probihala v nékolika fazich)
zjednodusené zmapovani pole uvnitt MT

uprava vykonu magnetronu a jeho méfeni

vestavba spineru a kolektoru do ohtivaciho prostoru MT

vytvoifeni polymernich vzorkl s mikrovinnym a bez mikrovinného pole

vyhodnoceni vzorkti — SEM, krystalografickd struktura, zména oblasti ulozenych

vladken

2.1 Uprava MT

Nejprve byla MT rozebréna za ucelem seznameni se s konstrukci MT. Z MT byly
odstranény néckteré jeji soucasti, které po predchozi diskuzi byly uznény za nepotiebné.
Jednalo se o oto¢ny talif s motorem, zarovka a ¢asovac¢ s ovladaci deskou. Nasledné byl
ventilator, ktery je potiebny k chlazeni magnetronu, a ptepinac, ktery dale ptivadi proud
transformatoru a do magnetronu, napojen na jeden hlavni vypina¢. V MT byl také z
bezpec¢nostnich diivodli ponechan spinac, ktery v pifipad¢ otevieni dveti okamzité vypne
magnetron. Kondenzator v anodovém obvodu magnetronu, jehoz velikost urcuje anodovy
proud a tim i vykon magnetronu, byl pomoci vysokonapétovych kabelli vyveden ven
z MT, aby se nasledné sériovym pfipojenim dalSich kondenzatord mohl vykon snizit. V
prvni fazi byl vyveden ven pouze puvodni kondenzator z MT o kapacité cca 1 pF. Pro
kondenzator byla sestrojena plastova krabicka. Do ni byl kondenzator upevnén a pomoci
vysokonapétovych kabell a zemnicich mustkti pfipojen zpét k MT (dalsi fotografie viz

priloha A).
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Obrdazek 10: Rozebrand mikrovinna trouba. Obrazek 11: Vnitrek MT po

uprave.

2.2  Mapovani elektromagnetického pole uvniti MT

Zobrazeni pole uvnitt MT bylo provedeno pomoci jednoduché metody, kterd byla
prevzata z diplomové prace Biolek, 2006 [11]. V této praci se zabyvali rozlozenim pole
v MT pii zapojeni dvou magnetronti soucasné.

Pti tomto postupu se prostor MT vyplnil polystyrenovymi (PS) deskami o tloust'ce
2 cm. Mezi desky se vlozil termocitlivy (faxovy) papir. Termocitlivy papir sdm o sob¢ na
elektromagnetické pole nereaguje, avsSak pii ptisobeni tepla zacne papir Cernat. Proto je
vhodné pouzit materidl, ktery viny absorbuje a zahtivd se. Timto zplisobem na papiru
vznikne mapa, kterd ukazuje, v jakém mist€¢ material vinéni pohlcoval a zahfival se,

obr. 12.

21 em

28.5 cm

Obrazek 12: Zcéernani termocitlivého papiru.
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Polystyrenové desky se kladly ve tfech rGznych smérech. Méfeni probihalo za
plného vykonu magnetronu po dobu pouze n¢kolika sekund (pti del§im Casu se polystyren
zacal tavit). Vysledkem byla série papirt, které mapovaly fezy elektromagnetickym pole

v dvoucentimetrovych intervalech. VSechny Ize najit v pfiloze B.

Obrazek 13: Kladeni polystyrenovych desek Obrdzek 14: Kladeni polystyrenovych desek

ve vertikalnim smeéru. Smeér papiru je kolmy v horizontdlInim sméru.

na prunik vin.

Dwitka

M

Obrazek 15: Kladeni polystyrenovych desek ve vertikalnim smeru. Smer papiru je
paralelni s prinikem vin. Pohled shora, M znaci polohu magnetronu.
Jednotlivé papiry byly néasledné¢ naskenovany a pievedeny v programu CATIA do
3D modelu.
V horizontalnich vrstvach se u¢inky pole projevovaly minimalné a papir z€ernal jen
na n¢kolika malo mistech, proto se z téchto vrstev nedélal 3D model. Z vertikalnich sméra
jsou modely vidét na obrazcich 16 — 17. Zelené skvrny znac¢i zvySenou intenzitu

elektromagnetického pole, resp. ohfivani polystyrenu, resp. z€ernani papiru.
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Obrazek 16: 3D model pole uvniti- MT. Kladeni polystyrenovych
desek ve vertikalnim smeru. Smer papiru je kolmy na prunik vin.
Cervend Sipka znact smeér elektromagnetické. viny, resp. polohu

magnetronu.

Obrazek 17: 3D model pole uvniti- MT. Kladeni polystyrenovych
desek ve vertikalnim sméru. Smér papiru je paralelni s prinikem
vin. Cervend Sipka znact smeér elektromagnetické viny, resp.

polohu magnetronu.
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Otéazkou by mohlo byt zda se nezméni délka viny pii priichodu PS oproti prichodu
vzduchem. Jak jiz bylo feceno v kapitole 1.2, délka viny pfi frekvenci 2,45 GHz a pfi
prachodu vzduchem, kde je fazova rychlost viny rovna rychlosti svétla (~ 3-10° m-s™), je

12,2 cm. Délku viny pii prichodu PS mizeme spocitat ze vzorce

1 1

S \/Jf \/5r50Mmu0f

(3)
Kde

d je délka viny [m],

% fazova rychlost viny [m-s™],

f frekvence viny [s],

€ permitivita materialu [F-m™],

u permeabilita materialu [H-m™],
& relativni permitivita materialu,
&0 permitivita vakua [F-m™],

Ur relativni permeabilita materialu,
o permeabilita vakua [H-m™].

Jelikoz vSak relativni permitivita ¢, [12] a relativni permeabilita ¢, [13] pénového
PS jsou ~ 1, odpovida délka viny v tomto prostiedi pfiblizné délce viny ve vakuu, a to

12,2 cm. Posuv viny Ize tedy zanedbat.

2.3 Uprava vykonu magnetronu a jeho méfeni
Aby bylo mozné ménit vykon jdouci z magnetronu, bylo pouzito vétsi mnozstvi
anodovych kondenzatorti. V MT se pouZziva jeden kondenzator o kapacité cca 1 pF. Vykon,
ktery pak magnetron vysila do prostoru MT, je vyrobcem uddvan 800 W. Sériovym
zapojenim kondenzétoril je mozné zmensit anodovy proud vstupujici do magnetronu a tim

snizit jeho vykon. Celkem bylo pouzito 17 kondenzatori, kazdy o kapacité 1 pF.
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Obrazek 19: MT na stojanu s krabici Obrdazek 20: Krabice se sériové zapojenymi

kondenzatorii. kondenzatory.

MT byla umisténa na stojan a vedle ni krabice s kondenzatory.
Dale byl prométfen vykon magnetronu. Ten se vSak méfil velmi Spatné, proto jsou
vysledky spi§ jen hruby odhad. Byl zvolen jednoduchy experiment, kdy se vykon méfil

pres teplo absorbované vodou pii ohievu.
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Teplo vzniklé pii ohfevu je dano vztahem:

O=m-c, AT 4)
Kde
Q  jeteplo[J],
m je hmotnost ohiivané vody [kg],
c mérnd tepelna kapacita [J-kg™'- K],

AT rozdil pocatecni teploty T [°C] a koncové teploty T [°C].

Vysledny vykon je dan vztahem:

p=£ )
Kde
P je vykon [W],
0 teplo [J],
t ¢as [s].

Vypocitané hodnoty jsou v tabulce 1 (namétené hodnoty viz ptiloha D)

Tabulka 1: Zavislost vykonii na poctu kondenzatorii zapojenych

sériové za sebou

pocet
kondenzitora ¢ [nF] AP [W]
1 1000,00 681,3
2 500,00 263,3
3 333,33 225,7
4 250,00 129,6
5 200,00 123,3
6 166,67 86,4
7 142,86 83,6
8 125,00 79,8
9 111,11 59,9
10 100,00 63,3
11 90,91 58,5
12 83,33 52,0
13 76,92 46,4
14 71,43 39,0
15 66,67 32,5
16 62,50 28,1
17 58,82 39,8
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Problém pii méteni teploty byl kvili nerovnomérnému ohfivani vody uvnitt MT.
Voda, ktera byla nalita v kadince, méla pii hladin¢€ az o 4 °C vyssi teplotu nez u dna. Aby
se zmenSila chyba méfeni, byla voda nalita do vétsi Petriho misky, kde tvofila cca vrstvu
1 cm. Petriho miska byla polozena na malou kadinku, aby byla vyse, a ptiblizila se tak
predpokladané vysce konce spineru (vyska kadinky byla 6,1 cm). I tak byl rozdil teplot
mezi i hladinou a dnem cca jeden stupen Celsia.

Z vypoctenych hodnot je vidét, Ze magnetron nema4 jiZ tak vysokou i€innost.

Zavislost wkonu magnetronu na poctu kondenzator

800
700
600
500
400
300
200
100

Wkon P [W]

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18

Pocet kondenzator(

Graf 1:Zavislost vykonu magnetronu na poctu kondenzatorii.
Jak je tedy vidét, zapojovanim rizného mnozstvi kondenzatorti se da ovliviiovat
vystupni vykon magnetronu. Vykon magnetronu bylo nutné snizit z obavy rychlého

vyparovani rozpoustédla ¢i nasledného spaleni vzniklych vldken.

2.4 Vestavba spineru a kolektoru do ohrivaciho prostoru MT
Pii vestavé spineru se nejprve fesil problém vybéru materialti. Spinery se vétSinou
délaji kovové ve tvaru jehly ¢i tyCinky. Toto provedeni bylo nevyhovujici z divodu
interakce kovového materialu s mikrovinnym polem. Proto se vytvofily kapilary ze
sklenéné trubicky.
Kone¢né umisténi trubicky vyzadovalo odizolovani a pevné upevnéni. Proto byla
vysoustruzena polyamidova izolace, kterou se sklenénd kapilara protahla, a byla tak

zajisténa 1 jeji stabilita.
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Zvlaknovaci elektroda byla nejprve pro jednoduchost umisténa do otvoru po
otocném talifi. Rozhodnuti o tomto umisténi elektrody se v zavéru ukazalo jako idedlni,
protoze tim byl omezeno zachytavani vlaken na nabité stény.

Dale se muselo zajistit, aby roztok ktery bude proudit kapilarou do MT, byl
elektricky nabity. To bylo zajisténo pfipojenim mosazné trubicky k spineru pomoci
silikonovych hadicek. Toto provedeni pak bylo jesté¢ upraveno. Mekké silikonové hadicky
nebyly vhodné, protoze pii zméné pritoku vzdy velmi dlouho trvalo, nez se v nich
vyrovnal tlak. Proto byly vyménény za tvrd$i hadi¢ky vyrobené z polyurethanu. Byla
odstranéna i mosaznd trubicka a proud byl pfiveden pifimo na kovovou spojku mezi
injekeéni stitkacku a hadicku.

Pti prvnich pokusech s takto vytvofenou soustavou vSak dochazelo ke zkratim,
proto byla polyamidova izolace na povrchu zvinéna, aby doSlo k prodlouZeni drahy, kterou
musi naboj urazit. Dal§im opatfenim bylo navleceni kousku hadice zespoda MT na
izolator. Avsak toto provedeni stalo nevyhovovalo a dochazelo ke zkratim, jakmile zacal
obvodem prochazet elektricky proud. Nakonec se na dno MT vlozila polyethylenova

deska, ktera jiZ tento problém vyfesila, obr. 21.

Obrazek 21: Kolektor upevnény ke stropu
MT.

Kolektorem byla kovova deska, kterd se umistila na strop pomoci Sroubti. Mezi
desku a strop MT byla na Srouby umisténa plastova kolecka kvili odizolovéani. Taktéz se
obalily konce Sroubkt silikonovou hadickou, aby nedochédzelo k nabijeni kolektoru, ktery
byl uzemnén, pies konstrukci MT. Deska, kterd byla od stropu MT vzdalena cca 2 mm,
byla pii zapnuti mikrovinného pole nabijena, coz néasledné bylo vidét pii sledovani procesu

HD kamerou.
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Vnitfek MT ma stény sice smaltované a pomoci méfeni odporu multimetrem bylo
odzkouseno, zda jsou stény mezi sebou a kostrou MT vodiveé spojeny, ale pii zvlakinovani
(vzdalenost spineru od kolektoru byla vétsi nez cca 10 cm) dochézelo k ptichytavani
vlaken spiSe na stény, neZ na kolektor, obr. 22. ReSenim bylo zmensit vzdalenost mezi
kapilarou a kolektorem. Ta se pak pfi zvlakiiovani pohybovala mezi 8 — 9,5 cm. Takovéto
usporadani tedy zna¢né omezovalo posun elektrody do néjakého mista maximalni intenzity
mikrovinného pole. Lze vSak vyslovit pfedpoklad, Ze pii prilletu prostorem budou vldkna

polem ovlivnéna, jelikoZ se do néjakého maxima dostanou.

Obrazek 22: Ukdzka zachytdvani viaken na stény MT:

2.5 Vytvoreni polymernich vzorki s a bez mikrovinného pole
Vybrané polymery pro zvldkiovani byly:

* 12% PVA, Sloviol 16%

* 9% PVB, Kuraray Mowital 60 000 H, M_ = 60 000 g-mol", rozpustény v ethanolu
a isopropylalkoholu v poméru 4:1

* 10% PVP, Sigma Aldrich, M_ = 1300 000 g-mol”, rozpustény v ethanolu
Dale byl odzkousen 1 12% PA 6 (Sigma Aldrich, rozpustény v kyselin€ mravenci

a kresolu v poméru 1:1) a45% PVP, M_ = 40000 g'mol”, (rozpustény ve vode), tyto dva

polymery se vSak pii pokusech nezvldknovaly (jak s polem, tak bez pole), proto se po

nekolika pokusech upustilo od dalsiho zkouSeni.
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Polymery byly vybrany na zaklad€ jejich pouZziti v praxi. PVA se pouziva
v tkdnovém inzenyrstvi a v cilené dopravé 1€civ.-Je biokompatibilni, biodegradabilni a ma
vhodné mechanické vlastnosti. Je dobfe rozpustny ve vodé [14]. PVB zvySuje
zvlaknitelnost roztokd, s dalsimi polymery se pouziva na vyrobu senzort. Dale se pouziva
v barvach a lacich a jako mezivrstva u bezpecnostnich skel. Jeho polarita zavisi na stupni
acetylace [13, 14]. PVP se pouziva pfi vyrobé membran, kde ovliviiuje velikost pora
a zamezuje ucpavani. Vyuziva se i v mediciné pii dialyze, je biokompatibilni s krvi. Je
dobie rozpustny ve vode [17].

Jelikoz je prakticky nemozné dohledat polaritu ¢i relativni permitivitu u té€chto
polymert, ktera by napovédela, jak moc na né bude elektromagnetické pole pasobit, vzala
se v potaz pouze znalost toho, ze polymery jsou rozpustné vodé (u PVB pouze malo) resp.
jsou polarni.

Kazdy jednotlivy polymer byl zvldknovan nejprve bez zapnut¢é MT a nasledné
s raznou velikosti vykonu (nejcastéj$i pocCet zapojenych kondenzatorti byl 9 a 17, resp.
vykon 59,91 W a 39, 85 W). Vyssi vykony nebyly pouzivany. Divodem byly problémy,
které piinasela vys$si teplota ohfivaného polymeru uvnité sklenéné kapilary. Castym
projevem bylo zaschnuti polymeru v kapiléafe, nasledné natlakovani sklenéného spineru
a vystiiknuti roztoku, které zkratovalo zvladknovaci obvod.

A7 na jiz zminény 12% PA a 45% PVP, Sly vSechny polymery zvlaknovat i pii
zapnutém elektromagnetickém poli. Zvldkiovalo se pomoci vysokého stejnosmérného
napé¢ti, kdy napéti bylo pfivedeno na zvlaknovaci elektrodu a kolektor byl uzemnén.
Pumpa byla pouzita linearni, pritok se pohyboval v jednotkdch ml/hod. Na kolektor byl
vzdy umistén pomoci oboustranné lepici pasky cerny papir velikosti A6 (cca 10,5 x 14
cm), na kterém byla vytvoiena nanovldkna dobie vidét.

Zaznamenavanymi parametry byly doba zvldknovani, pocet zapojenych
kondenzatorti, napéti ptivedené na spiner, proud (hodnota na displeji napétového zdroje),
vzdalenost spineru od kolektoru a pritok. VeSkeré parametry pouZivané pii zvladknovani
jsou k nalezeni na pfiloZeném CD.

Pii zvldknovani dochazelo k problémiim. Napf. jiz zminéné zaschnuti kapilary, jeji
nasledné vystiiknuti a zkrat obvodu, viz obr. 23. Tento problém se dal ¢aste¢né korigovat
pratokem. Pokud se pratok zvysil tak, aby polymer pietékal, nedochazelo k zasychani.

Roztok se také v kapilaie velmi zahtival a tvofily se v ném bublinky. Proto zde byl
pfedpoklad, Ze by vytvofena vldkna mohla mit napf. porézni strukturu diky bublinkdm,

nebo jinou mikroskopickou strukturu kviili zméné viskozity, ke které¢ dochazelo v disledku
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ohfivani polymeru. Tyto piedpoklady byly nasledné vyvraceny pomoci snimki

z elektronového mikroskopu, viz dale.

14 cm

10,5 cm

Obrazek 23: Ukazka vzorku s vystriknutym
polymerem. Vzorek PVB-9c, vykon 59,9 W.

Po prvnich pokusech se zdélo, Ze by mikrovinné pole mohlo mit vliv na ukladani
vlaken na kolektor. Pokud se vytvoii jeden Taylortv kuzel, je vysledny obrazec piiblizné
kruhovy. Po prvnich pokusech se zapnutym polem vypadal obrazec spise ovalné. Bohuzel
v téchto pifipadech nebyly zakryty otvory vedouci do prostoru MT s ventilatorem, ktery
ochlazuje magnetron. Poté, co se zakryly diry, a tim doSlo ke sniZeni vné&jSich prouda
vzduchu, se jiz tento jev nevyskytoval. Coz je dobie vidét na vzorcich s PVB, které
vSechny probihaly pfi nezakrytych otvorech (pfi zapnuté MT jsou vladkna rozmisténa vSude
po kolektoru), au 10% PVP, kde jiz otvory zakryté byly (vldkna jsou centrovéna do
jednoho mista), viz ptiloha F.

Pojmenovani veskerych vzorkt je nasledujici:

Typ polymeru (u PVP je v uvedena koncentrace) — pocet zapojenych kondenzatord —

potadi vzorku oznacené pismenem.

40



2.6 Vyhodnoceni vzorku

2.6.1 SEM

Vyhodnoceni vzorkli se délalo na rastrovacim elektronovém mikroskopu
UHR FE-SEM ZEISS Ultra Plus na TUL v laboratofi analytickych metod. Pro analyzu se
vybraly nasleduji vzorky:

+ 12%PVA-0d,9b, 17a

* 9% PVB-0c, 91, 17

* 10% PVP—0c, 5b, 9b, 17a
* 45%PVP-0b, 17a

Snimky z elektronového mikroskopu ukazuji pouze drobné odchylky u vzorka
vyrobenych s mikrovinnym polem a bez mikrovinného pole. Struktura vlaken je napf.
drsnéj$i, vlakna maji jinou tloustku nebo jsou slepend. Avsak obecné vlakna byla hladka,
kulatd, pfevazné bez defektd. Jejich tloustka byla témét vzdy (kromé PVB) pod 1 pm.

U jednoho vzorku 10% PVP pfi zapojeni 5 kondenzatord, resp. vykonu 123,31 W
snimek ze SEM ukazoval, Ze vznikla vrstva vlaken je jen mirné zvinéna a ne tak chaoticky
uspofddand. AvSak pifi zapojeni 9 (59,9 W) a 17 (39,8W) kondenzitori se jev jiz
nevyskytoval. To vSak mulze byt dano vysokym vykonem pii zapojeni pouze

5 kondenzatoru.

SITE NS e oS aem e
Obrazek 24: Snimek ze SEM, vzorek PVP10- Obrazek 25: Snimek ze SEM, vzorek
Oc, bez pole, meritko 100 um. Vrstva je PVP10-5b, vykon 123,3 W, meritko
chaoticky uspordadana. 100 um. Viakna jsou zvinénd, ale relativnée

usporadana v jednom smeéru.
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Byla proméfeny priméry vldken (pomoci programu Imagel) a u neupraveného
vzorku byla tloustka 720 + 40 nm. Se zvysujicim se vykonem tloustka vlaken klesala, viz
tabulka 2. U toho polymeru nedochazelo k zasychani spineru a prutok byl u vSech vzorka

stejny, tudiz nemohl mit vliv na tloustku vlaken.

Tabulka 2: Tloustka PVP viaken v zavislosti

na vykonu.
Pocet zapojenych Tloustka
kondenzatort | Vykon [W] | vldken [nm]
0 0 720 + 40
17 39,85 600 + 40
9 59,91 570 + 50
5 123,31 500+ 70

U 45% PVP je pouze vidét to, Ze polymer byl malo viskozni, a dochazelo tak
k electrosprayingu. Na vladknech vznikaly kapicky. To se jiz projevovalo pii zvldknovani
bez vnéjsiho pole, kdy vznikla vrstva byla hodné mokra. To se nezménilo ani u zapnuté

MT.

10 um EHT = 2.00kV Signal A= SE2

Obrazek 26:Snimek ze SEM, vzorek PVP45- Obrazek 27: Snimek ze SEM, vzorek
0b, bez pole, méritko 10 um. PVP45-17a, 39,8 W, méritko 10 um.

Vzorek PVA, ktery byl zvldknovan bez mikrovinného pole, ma vlakna hladka
arovna. OvSem vzorek, ktery byl zvldkinovan s vykonem 59,91 W, resp. pii zapojeni
9 kondenzatori, ma vldkna méné rovna, slepend a vrstva vldken je husts$i. Pii pouziti
malého vykonu nebyl tento jev tolik vidét. Ziejme to tedy bylo zvySujicim se vykonem.
Vzorek PVA-17a mél o mnoho vétsi (780 £ 60 nm) vldkna nez vzorky délané bez pole

nebo s 9 kondenzatory (vzorek PVA-0d — 334 = 7 nm, vzorek PVA-9b — 350 = 10 nm).
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Obrazek 28: Snimek ze SEM, vzorek PVA-  Obrazek 29: Snimek ze SEM, vzorek PVA-
0d, bez pole, méritko 10 um. 9b, vykon 59,9 W,, meéritko 10 um.

Posledni ze vzorki — PVB, které byly charakterizovany pomoci SEM, nevykazoval
zadné velké zmény. Ve vsech piipadech méla vldkna tloustku okolo 500 nm a vladkna

vypadala stejné.

2.6.2 Zména oblasti uloZenych vlaken

Jak jiz bylo zminéno diive, pole nemélo vliv na ukladani vlaken na kolektor, co se
tyCe tvaru.

Jediné, co se ménilo, a bylo to nasledné patrné z nataceni kamerou, byl stied plochy
ukladané na kolektor. Bez zapnutého pole byl stted hodné u kraje, coz bylo dano kapialrou,
kterd nebyla rovnd, ale zkoseni. Pokud se pole zapnulo, vldkna byla vice nesena
k nabijejicimu se kolektoru, a tudiz i vice do sttedu kovové desky. Dobie to bylo vidét
u pokusti s 10% PVP. Napt. u PVB tento jev pozorovat nelze, protoze vSechny vzorky
délané s PVB byly s otevienymi otvory, kde je ovlivitoval proudici vzduch a pouzity

spinner byl rovny.

2.6.3 Krystalograficka struktura

U vldken byla méfena zména krystalinity u neupraveného vzorku a vzorku
upraveného mikrovinnym polem. Jde pouze o zménu krystalinity pfi pouziti rGznych
vykont. Krystalicky podil nebylo mozné vypocitat, protoze se nepodarilo dohledat
hodnoty mérného skupenského tepla tani pro 100% krystalicky polymer.

Hodnoty byly méfeny na pfistroji Mettler Toledo DSC 1/700. Na analyzu byly dany
vzorky PVA, PVB a PVP vzdy bez tupravy a s tipravou.
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Tabulka 3: Hodnoty mérného skupenského tepla tani (enthalpy of fusion)

Pocet kondenzatort/ AH_[J/g]
vykon [W] PVA PVB 10% PVP
0/0 155 21 498
17/39,8 - 21 —
9/59,9 140 20 475

U PVA a PVP je z hodnot vidét, Ze s rostoucim vykonem klesa krystalinta. U PVB
neni zadny rozdil mezi vzorkem vyrobenym bez mikrovin a s mikrovlnami.

Vzorky byly dany na analyzu pouze po jednom kuse, neslo proto ud€lat zadné
statistické vyhodnoceni. Vzorkid PVA a PVP vyrobenych v podminkéach 39,8 W bylo malé
mnozstvi a analyza neSla provést. Podrobné&j$i zhodnoceni vyzaduje zna¢né mnozstvi
experimentl, které je nutné provést v n¢jakém dalsim projektu.

Grafy z difrakéni skenovaci kalorimetrie jsou na ptilozeném CD.

2.6.4 Zaznam zvlaknovani z kamery

Pro zjiSténi, jak se chova Tayloriv kuZel uvnitt MT, byla v boku MT vyvrtana dira,
kam byla nasledné umisténa HD kamera (Microsoft webkamera LifeCam Studio). Mohlo
se tak sledovat, jestli mikrovinné pole ma vliv na trajektorii vlaken.

Byl zvlaknovan 10% PVP roztok pfi napéti 11 kV a prutoku 7 ml/hod. Pocet
zapojenych kondenzatorti byl 17 (vykon 39,8 W).

Obrazek 30: Foto MT s upevnénou

Obrazek 31: Vnitrek MT s vyvrtanou dirou

kamerou. pro kameru.
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Po né¢kolika natdcenich se dalo vypozorovat, ze pifi zapnuti pole zacnou nabita
vlakna sméfovat k nabijejicimu se kolektoru. Bez zapnutého pole jsou vlakna nesena
piimo. U zapnuté MT Iétaji ke kolektoru vice ,,chaoticky”. Na pfilozeném CD lze najit
video o délce 75 s, kde se po 15 s stiida zapnuté a vypnuté mikrovinné pole (prvnich 15 s

je bez pole).

00:00:36:5

Obrazek 32: Ukazka zviaknovani bez Obrézek 33 Ukdzka zvidkiiovéni se
zapnutého mikrovinného pole. Vidkna zapnutym mikrovinnym polem. Vidkna
smeruji primo. smeruji nahoru k nabitému kolektoru.
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Diskuze vysledki

Problematika interakce elektrického zvlakiovani s elektromagnetickym polem neni
dosud v dostupnych zdrojich nikde zdokumentovana. Pro podobny experiment tak
neexistuje zadné zatizeni. V praktické ¢asti bylo takové zafizeni sestaveno, a to s ohledem
na dostupné materialové zdroje a malé néklady.

Zvlaknovaci zafizeni bylo nutné umistit dovnitt mikrovinného zareni — do MT, aby
doslo k pfimému kontaktu mikrovinného zéfeni s procesem EZ. Pouziti MT jako zdroje
elektromagnetického zafeni je v tomto piipadé¢ ponckud obtizné, protoze to s sebou
pfinaSelo mnoho problémii. Prvnim problémem je zna¢nd nehomogenita
elektromagnetického pole, které bylo v diplomové praci zdokumentovano (na zakladé
prace [11]). Z vysledkt rozlozeni pole je zfejmé, ze zvlaknovaci elektrodu je tfeba umistit
do stfedu vnitiniho prostoru MT. Pro jednoduchost se v§ak zprvu spiner umistil do otvoru
po otocném talifi.

Z praxe je znamo, ze stény zvlaknovaciho zatizeni musi byt co nejdal od elektrody,
aby elektricky neovliviiovaly piisobeni kolektoru. Kolektor je v takové vzdalenosti, aby se
na ném vlakna spolehlivé zachytdvala. V piipadé pouziti MT jsou vSak stény ve
srovnateln¢ vzdalenosti jako kolektor, z toho plyne, Ze se zvlaknovaci elektroda musela
umistit tak, aby vldkna byla zachytdvana na kolektoru a po celém prostoru MT. To znacné
ztizilo umisténi spineru. Tyto pfedpoklady vedou k umisténi elektrody do stfedu MT, to
vsak znamenalo, ze vrcholek spineru nemusi byt umistén v mist¢ maxima intenzity pole.
Proto byl vysloven piedpoklad, ze pti pruletu vlaken prostorem MT piijdou vldkna do
styku s vinénim, a pfipadnd zména se tudiz projevi.

Proces zvlaknovani se nedal sledovat pfimo, a to kvili ochranné miizce ve dvetich
MT. Proces byl proto sledovan pomoci HD kamery umisténé v otvoru v boku MT, ktery
byl umistény ve vysSce konce zvlaknovaci elektrody.

Problematické bylo téz odstranéni vSech moznych vlivli, které negativné
ovlivitovaly proces zvldknovani. Napt. proud vzduchu jdouci z vétracich otvorli ve sténé
MT, ktery ovliviioval uklddani nanovlaken na kolektor. Proto bylo nutné otvory utésnit.
Dalsim ptikladem je zasychani spineru, které se dalo vyfesit zvySenym pritokem. To vSak
zase znemoziuje porovnavani vysledkl s ohledem na rizné pritokové rychlosti.

DalSim problémem bylo ur¢eni vykonu mikrovinného pole na Spicce spineru, a to

kvili zna¢né nerovnomérnosti elektromagnetického pole, ktera je dané odrazy vin od stén.
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Pii méteni vykonu uvnitt MT, v zavislosti na poctu zapojenych kondenzatorti v anodovém
obvodu magnetronu, dochazelo i ve vrstvé vody silné 1 cm k rozdilu teplot na dn¢ a na
hladin€ az o 2 °C.

Aby nedochédzelo k pfetézovani magnetronu a zkratim pole, musela byt
zvlaknovaci elektroda z nevodivého materidlu. Bylo zvoleno sklo, kdy se ze sklenéné
trubicky se vytvarely pipety.

Ze zkuSenosti ziskanych pfi pfipravé experimentu vyplyva, Ze optimalni uspofadani
musi byt jiné. Bylo by vhodné pouZzit napf. otevieny magnetron v dostate¢né velké
Faradayové¢ kleci, aby odrazy mikrovin neovliviiovaly rozloZeni pole v prostoru kolem
zvlaknovaci elektrody. Aby se dalo odhadnout mnozstvi energie plisobici v okoli spineru,
je také dulezité presné zmapovat rozlozeni mikrovinného pole. V takto velkém prostoru by
se nasledn¢ dalo 1épe sledovat ukladani vldken na kolektor ¢i pohyb Taylorova kuzele,
jelikoz by proces nebyl ovliviiovan nabijejicimi se sténami.

Snimky ze SEM neprokéazaly zadny signifikantni rozdil mezi neupravenymi
a upravenymi vldkny. Je vSak mozné, Ze pouzity vykon byl pftili§ nizky (viz [1], kde byl
pouzit vykon 12 kW/kg). Proto by se v praci dalo pokracovat a vyzkouset, zda s vysSSim
vykonem nedochézi ke zméndm na vzniklych vlaknech. Také by se toto dalo vyzkousSet na
Sirsi Skale polymernich roztokl. V této praci bylo vyzkouSeno jen nékolik polymeri
z ditvodi ovéfeni funkcnosti takto postaveného zatizeni a zjisténi, zda mikrovinné pole ma
vliv na morfologii vldken. Je mozné, Ze s lépe pfipravenym experimentem, bude vliv
elektromagnetického pole na vlakna prokazatelné;jsi.

V praci [1] jsou mikroviny pouzity na jiz hotova vlédkna, a byl tak ménén podil
krystalické struktury ve vldknech. DSC analyza ptipravenych vzorkl neukazala velkou
zménu a s vysSim vykonem krystalicky podil spise klesal. To vSak znovu mtze byt dano

pfili§ nizkym pouzitym vykonem.
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Zavér

Snahou bylo sestavit prvni experiment, kterym by se daly ziskat zakladni data o interakci
EZ s elektromagnetickym polem, jelikoz podobny experiment nebyl dosud nikde
v literatuie zdokumentovan.

Pro pokus, jako snadno dostupny zdroj elektromagnetického pole, byla pouzita
mikrovlnnd trouba, kterd byla pro experiment upravena. Nasledné¢ se do ni vestavéla
zvlaknovaci elektroda, kterou byla sklenéna ty¢inka, a kolektor, ktery byl odizolovany od
stén MT.

Nasledné se vytvotily vzorky bez mikrovinného pole a s polem. Poté se vyrobené
vzorky nechaly zanalyzovat na DSC a SEM. DalSimi vyhodnocenimi byly zména ukladani
vlaken na kolektor a zdznam z nata¢eni HD kamerou.

Vysledky neukdzaly vyrazny rozdil mezi nanovldkny vytvofenymi bez
elektromagnetického pole a s polem. Na snimcich ze SEM je vidét, Ze vlakna maji
podobnou strukturu i priimér, ktery vsak napt. v ptipadé 10% PVP s rostoucim vykonem
klesal. Krystalinita vlaken se také nijak vyrazn¢ nezménila.

Vytvorena prace vSak nezmapovala veskeré moznosti a dalo by se v ni dale
pokracovat. Bylo by mozné sestavit experiment jinak (pouZziti vétsiho prostoru), vyresit
problém se zasychanim kapilary, resp. s davkovanim polymerniho roztoku. V praci byly
také vyzkouSeny pouze 3 typy polymert. Tudiz by se dal naptiklad vyzkouset
polyethylenglykol, ktery je ve vodé dobie rozpustny. Ci polymery s aditivy — kovovymi
nanocasticemi. Polymery by se také mohly zvldknovat pifi vy$§im vykonu, kde je napf.
u 10% PVP vidét, Ze vrstva vladken byla rovnomérnéjsi. Také se se zvySujicim vykonem
snizoval pramér vlaken.

Je ziejmé, ze existuji pozorovatelné disledky interakce elektrického zvldknovani s
vnéj$im elektrickym polem. Navrhuji uvedeny problém interakce elektrického zvlakiovani
dikladné probadat na lépe pfipraveném experimentalnim zafizeni. Je samoziejmé, Ze
naklady na takové zatizeni budou vyrazné vyssi, nez naklady na mnou zhotovené zafizeni

popisované v diplomové praci.
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Piilohy

A. Uprava MT

Obrdzek 34: Napojeni vétriku a piivodu — Obrdzek 35: VytaZeni kondenzatoru pomoci

proudu na jeden vypinac. vysokonapetovych kabelii z MT.

Obrazek 36: Ukdzka z méreni teploty vody — Obrazek 37: Upevnéni kolektoru ke stropu
v Petriho misce. MT.
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Tl =

Obrazek 38: Rozdil ve vysce spineru oproti  Obrazek 39: Rozdil ve vysce spineru oproti
obr. 39— nizka poloha — zachytavani vidken obr. 38— vyssi poloha — vidkna se

na stéenach MT. zachytavaji pouze na kolektoru.

Obrazek 40: Zakryti priduchii k

ventilatoru.
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B. Ukazky mikrovinného pole na termocitlivém papiru

SRR TT

Dwitka

Obrazek 41: Jednotlivé vrstvy z mapovani pole. Desky byly vzdadlené 2 cm. Sled obrazku
Jjde zleva doprava, shora dolii. Prvni obrdzek je nejblize zadni stené MT. Kladeni
polystyrenovych desek ve vertikalnim smeru. Smeér papiru je paralelni s priinikem vin.
Pohled shora, M znaci polohu magnetronu. Rozmeéry jednotlivych papiri byly
28,5 x 21 cm.
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Dvitka,

-

Obrazek 42: Jednotlivé vrstvy z mapovani pole. Desky byly vzdalené 2 cm. Sled obradzkii
jde zleva doprava, shora doli. Prvni obrazek je nejblize levé bocni stené MT. Kladeni
polystyrenovych desek ve vertikalnim smeru. Smer papiru je kolmy na prunik vin.

Rozmery jednotlivych papirii byly 28,5 % 21 cm.
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C. 3D modely pole MT

Obrazek 43: 3D modely - kladeni polystyrenovych desek ve vertikalnim sméru. Smer papiru je paralelni s prunikem vin. M znaci polohu

magnetronu. Cervend Sipka znaci smér mikrovin, resp. polohu magnetronu. U posledniho obrazku je priinik mikrovin smérem do ndkresny.
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Obrazek 44: 3D modely - kladeni polystyrenovych desek ve vertikalnim sméru. Smér papiru je kolmy na prinik vin. Cervend Sipka znact smér

mikrovln, resp. polohu magnetronu.
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D.

Tabulka hodnot pro zavislost vykonu na poc¢tu kondenzatoru

Tabulka 4: Tabulka hodnot pro zavislost vykonu na poctu kondenzatoru

kongé’;gtorﬁ C [nF] T1[°C] T2 [°C] AT QM t[s] P[W] AP [W] m [ke] cp [I/kg]

1 1000,0 23,7 39,8 16,1 134596 20 672,98 681,34 02 4180
237 402 16,5 13794,0 20 689,70

2 500,0 24,1 30,2 6,1 5099,6 20 254,98 26334
238 303 65 54340 20 271,70

3 3333 2338 30,5 6,7 56012 25 224,05 225,72
23,7 30,5 6,8 5684,8 25 22739

4 250,0 23,7 28 43 3594.8 30 119,83 129,58
23,6 28,6 5 4180,0 30 139,33

5 200,0 23,6 29,8 62 51832 40 129,58 12331
239 29,5 56 46816 40 117,04

6 166,7 239 28,2 43 3594.8 45 79,88 86,39
24,1 29,1 5 4180,0 45 92,89

7 142,9 23,7 28,5 48 4012,8 50 80,26 83,60
238 29 52 43472 50 86,94

8 125,0 24 29,1 5,1 4263,6 55 77,52 79,80
24 294 54 45144 55 82,08

9 111,1 24,1 278 3,7 30932 60 51,55 5991
239 28,8 49 4096,4 60 68,27

10 100,0 24 298 538 48488 70 69,27 63,30
24 28,8 48 4012,8 70 5733

11 90,9 24 294 54 45144 80 56,43 58,52
24 298 538 48488 80 60,61

12 833 24 29,7 5,7 47652 90 52,95 52,02
24 29,5 55 4598,0 90 51,09

13 76,9 24 29,8 58 48488 100 4849 46,40
24 293 53 4430,8 100 4431
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E.

14 714 239 293 54 45144 120 37,62 39,01
239 29,7 5.8 4848.8 120 4041
15 66,7 239 29,5 5,6 4681,6 135 34,68 32,51
23,8 28,7 49 4096,4 135 30,34
16 62,5 239 29 5,1 4263,6 150 28,42 28,15
23,7 28,7 5 4180,0 150 27,87
17 58,8 23,7 322 8,5 7106,0 150 4737 39,85
Ukazka z tabulky vzorki polymeri
) Proud Vzdalenost ]
Polymer Cas [min] kgr?ézggti)er:ﬁ] Napéti [kV] (napét’ovy ke?ilt(igzla [Elr];l}:glé] b poznamky
zdroj) [mA]
[em]
PA 6-12%, mravencikresol 1:1 2 bez pole 15,5 maly* 9,5 5 PA 0Oa
PA 6-12%, mravencikresol 1:1 1,5 9 15,5 maly 9,5 10 PA 9a
PA 6-12%, mravencikresol 1:1 4 bez pole 15,5 maly 9,5 10 PA_0Ob
PA 6-12%, mravencikresol 1:1 4 9 15,5 maly 9,5 15 PA 9%
PVA 12% 5 bez pole 17 0,006 - 1 PVA 0a
PVA 12% 5 17 17 0,005 - 2 PVA 17a
PVA 12% 5 bez pole 17 0,005 - 2 PVA 0b
PVA 12% 3 bez pole 17 0,005 - 2 PVA 0Oc
PVA 12% 2 9 17 0,005 - 2 PVA 9a zkrat, vystiiknuti
PVA 12% 3 9 17 0,004 - 3 PVA 9%
PVA 12% 3 bez pole 20 0,007 - 2 PVA 0d
PVA 12% 3 9 20 0,007 - 3 PVA 9c
PVA 12% 3 bez pole 114 0,001 - 0,5 PVA 0Oe
PVA 12% 3 9 114 maly - 1 PVA 9d
PVA 12% 3 9 15 0,002 - 4 PVA 9e
PVA 12% 3 9 20 0,004 - 4 PVA 9f

*maly proud znaci proud o hodnoté 0,001 mA a mensi. Celou tabulku lze najit na ptiloZzeném CD
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F.  Fotografie vlaken na kolektoru — rozdil mezi pokusy bez
zakrytych dér od vétraku a se zakrytymi

Obrazek 4. Vzorek PVB-0d — bez Obrazek 46: Vzorek PVB-17a — s polem,

pole, stred ulozenych vidken je, az na vkon 39,8 W, bez zakytich dér, resp,

drobne odchylky, ve stredu cerného s vétrem od ventilatoru. Vidkna jsou po

podiladového papiru. celé plose podkladového papiru.

Obrazek 47: Vzorek PVP10-0d — bez Obrézek 48 Vzorek PVPI10-5b —

pole, vidkna jsou ulozend na jednom Vikon 123,3 W vzorek s polem, se

misteé. R — L
zakrytymi dérami. Vidkna jsou jsou
ulozend na jednom misté ne po celém

papiru.
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G. Snimky ze SEM

Date :15 Fb 2017 ﬁ
Obrazek 49: Vzorek PVP10-0c, bez pole, Obrazek 50: Vzorek PVP10-5b, vykon
méritko 1 . 123,3 W, méritko 1 u.

EHT = 2.00kV Signal A = SE2
WD=39mm Mag= 25.00KX

1um EHT = 2.00kV Signal A = SE2
— WD=37mm Mag= 10.00 KX Date :15 Feb 2017

Q

EHT = 200kV Signal A= SE2 EHT = 2.00kV Signal A= SE2
WD=36mm Mag= 1000KX Date :15 Feb 2017 WD=37mm Mag= 10.00 KX Date :15 Feb 2017

Obrazek 51:Vzorek PVP10-9b, vykon Obrazek 52: Vzorek PVPI10-17a, vykon
59,9, W, meritko 1 u. 39,8 W, meritko 1 u.

100 um El 00KV Signal A= SE2 EHT = 200KV Signal A= SE2 ﬁ
|—| WD=36mm Mag= 100X Date :15 Feb 2017 |—| WD=37mm Mag= 100X Date :15 Feb 2017

Obrazek 53: Vzorek PVPI10-9b, vykon Obrazek 54: Vzorek PVPI10-17a, vykon
59,9 W, meritko 100 u. 39,8 W, meéritko 100 p.
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Obrazek 55: Vzorek PVA-0d, bez pole, Obrazek 56: Vzorek PVA-9b, vykon 59,9 W,

méritko 1 um. meéritko 1 um.

Obrazek 57: Vzorek PVA-17a, vykon
39,8 W, meritko 1 um.
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Obrazek 58: Vzorek PVB-0c, bez pole, Obrazek 59: Vzorek PVB-0c, bez pole,

meéritko 1 um. meritko 10 um

1,|m ] 1;1;:‘_ 0K ‘;‘p:jrpv‘":‘ Sign A=InLens r 12 M ZE“ '“L|
Obrdazek 60: Vzorek PVB-9f, vykon 59,9 W,  Obrazek 61: Vzorek PVB-9f, vykon 59,9 W,

méritko 1 um. meéritko 10 um

1,un 1:;:1_ M’” <X \'rv?m:‘p::;[-‘--: Signal A = InLens r '“L| I;::;— Loox W ; Signal A = InLens D L33y
Obrdazek 62: Vzorek PVB-17c, vykon Obrazek 63: Vzorek PVB-17c, vykon
39,8 W, meritko 1 um. 39,8 W, meritko 10 um
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