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Abstrakt

Cilem této prace je porovnani vlastnosti vldkenného materidlu vyrobeného
na pokusném spinneru Technické univerzity v Liberci. Toto zafizeni umoznuje
vyrobu vldken dvéma metodami. Prvni z nich je odstredivé zvlaknovani, druhou pak
kombinace odstredivého a elektrostatického zvladknovani. Spinner sestava z
uzemnéné spinnerety pohanéné elektromotorem a kolektoru usporadaného v kruhu
okolo spinnerety. Kolektor je tvoren osmi tyéemi kruhového prifezu, vzajemné
vodivé propojenych. Propojeni jednotlivych segmentl kolektoru umozriuje snadné
napojeni na zdroj vysokého napéti a jeho nasledné vybiti. Na tomto pristroji bylo
testovano zvldkrovani tfech rlznych polymernich roztokd. Kazdy z roztokd byl
pripraven ve trech rozdilnych hmotnostnich koncentracich. Vldkenny materidl
vyrobeny ze véech roztokl byl poté zkouman pomoci rastrovaciho elektronového
mikroskopu a snimkovan. Snimky vilaken porizené SEM byly nasledné zpracovany
pomoci systému pro pocitacovou analyzu obrazu. Na snimcich byly zméreny
priméry vidken a poté vypoditan jejich aritmeticky primér a smérodatna odchylka.
Na zavér byly porovnany primérné hodnoty primérl vldken a smérodatné odchylky
shodnych materidld a koncentraci, ale vyrobenych odliSnymi metodami. Kombinace
odstredivého a elektrostatického zvladknovani oproti zvldknovani odstredivému
vykazovala, krom jednoho, u vSech vyrobenych vzorkd v priméru jemnéjsi vldkna i
jejich nizsi smérodatné odchylky. Na zakladé téchto zjisténi je mozné potvrdit nas
predpoklad, ze u nami zkoumanych materidld umozriuje kombinované zvlaknovani,
oproti zvlakriovani odstfedivému, docilit mensich primérd vidken. Takto vyrobena
vldkna navic vykazuji i mensi smérodatné odchylky jejich prameérd.

Klicova slova: nanovlakno, odstredivé zvlaknovani, elektrospinning, kombinace
odstredivého a elektrostatického zvlaknovani, prdmér viakna



Abstract

The aim of this study is to compare the characteristics of the fiber material produced
on an experimental spinner of Technical University in Liberec. This device allows the
production of fibers by two methods. The first one is the centrifugal spinning, then
the second one the combination of centrifugal and electrostatic spinning. Spinner
consists of grounded spinneret which consists of an electric driven motor and
collector arranged in a circle around the spinneret. The collector consists of eight
rods of circular cross section, mutually conductively connected. Connection of
segments of the collector allows easy link to a high voltage source, and its
subsequent discharge. On this equipment we tested spinning of three different
polymer solutions. Each of solution was prepared at three different weight
concentrations. Fibrous material made of all solutions was then examined by
scanning electron microscope. Images of fibers taken by SEM were processed using
a computer system for image analysis. The diameter of the fiber measured on the
images and the average diameter and standard deviation were calculated. Finally
we compared average values of fiber diameters and standard deviation by materials
of the same weight concentration but made by different methods. The combination
of centrifugal and electrostatic spinning against centrifugal spinning showed with
the, exception of one sample, that the samples produced had an average finer fibers
and a lower standard deviation of diameter. Based on these findings, it is possible to
confirm our assumption that for examined material combined spinning compared to
centrifugal spinning enables to achieve smaller fiber diameters. Thus fibers
produced moreover exhibit smaller standard deviation of diameters.

Keywords: nanofiber, centrifugal spinning, electrospinning, combination of
centrifugal and electrostatic spinning, fiber diameter
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1 Uvod

Nanotechnologie patfi v soucasné dobé k velmi sledovanym a diskutovanym
technickym oborim. Co jsou to vlastné nanotechnologie? Jde o technické obory, ve
kterych se pracuje s materidly o rozmérech v fadu nanometrl tzn. 10°m. Znamena
to, ze stavebni prvky takovych materialG jsou rozmérové na molekularni ¢ dokonce
atomarni Urovni. V praxi je mozné se setkat i s jinymi definicemi. Dulezitéjsi nez
definice jsou vsSak vlastnosti, kterymi se tyto materialy vyznacuji. Nanomaterialy se
vyznacuji unikatnimi vlastnostmi, vychazejicimi predevsim z jejich velkého
specifického mérného povrchu. Jednou z dilezitych vlastnosti nanovldken je jejich
porozita ovlivnitelna procesnimi podminkami. Je mozné pripravit jak hladka vlakna,
tak vldkna s péry o velmi malych velikostech. Vzhledem ke své hmotnosti vynikaji
nanomaterialy i v mechanickych vlastnostech.

Od posledni dekady minulého tisicileti, kdy nastal prudky rozvoj
nanotechnologii, jsou navrhovany nové postupy vyroby a starsi stale zdokonalovany.
Zpocatku laboratorni postupy se béhem let vyvoje preménily v aplikace umoznujici
primyslové vyuziti nanomateriald. Paleta produktd, které Ize nanotechnologiemi
pripravit, je velmi Siroka. Zahrnuje tvarové odliSné vyrobky od nanodlastic, pres
vlakna, trubice, desticky az po 3D struktury. Nanomateridly jsou vyuzivany jako
velmi vykonné filtracni materialy. Vynikajici vlastnosti vykazuji nanovlakenné
kompozity. Samostatnou kapitolou jsou pak aplikace vyuzévajici uhlikovych
nanotrubic. Nanovldkna umoznuji péstovani tkani i postupné davkovani 1ékd v nich
navazanych. Z pohledu typu materiald jsou vyuzivany rdzné syntetické a biologické
polymery, ale i anorganické slouceniny a prvky. Uplatnéni nanotechnologii
nachazime mimo textilnich obord ve zdravotnictvi, automobilovém primyslu,
elektronice, kosmetice, ale i v jinych oborech. Je zifejmé, ze postupem casu nachazi
nanotechnologie uplatnéni ve stale Sirsim okruhu oborl a aplikaci.

Nanovldkna jsou pripravovana rozlicnymi vyrobnimi postupy. Jsou mezi nimi
zastoupeny technologie laboratorni i metody vhodné pro primyslovou vyrobu.
Z Uclelu pouziti vyplyvaji odlisné naroky na zafizeni a v konec¢ném dusledku na jejich
cenu. Zvolend technologie ovliviiuje vyrobnost a vlastnosti vyrobenych vldken
jakymi jsou tfeba priimér, nebo jejich orientace. Nékteré vyrobni postupy jsou navic
limitovany omezenou volbou pouzitelnych polymerd.

Pro potreby experimentu jsou v dalsi kapitole uvedeny pouze zvlaknovaci
procesy relevantni pro tuto praci. Detailnéji je popsano elektrostatické zvlaknovani,
zvldknovani odstredivé a na zavér kombinace obou vyse uvedenych metod. Posledni
dva zvlaknovaci postupy byly predmétem experimentu.
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2 ResSerse

2.1 Elektrospinning

Elektrospinning je metodou vyroby, pri které je pro tvorbu vldken vyuzivana sila
elektrického pole. RozliSujeme metody jehlové a bezjehlové. Bezjehlové postupy
jsou dale déleny na rotacni a stacionarni. Procesy elektrostatického zvldknovani jsou
definovany materidlovymi a procesnimi parametry, které se vzajemné ovliviuji.
Zménami parametrl je mozno ovlivilovat morfologii vyrabéného materidlu i pri-
méry vlaken. Mezi procesni parametry patfi usporadani zvlaknovaciho zarizeni,
vzdalenost elektrody od kolektoru, pouzité napéti, teplota, vihkost. Materidlovymi
podminkami jsou typ polymeru, jeho molekulovd hmotnost a distribuce
molekulovych hmotnosti, rozpoustédlo a koncentrace roztoku, u tavenin teplota,
viskozita, povrchové napéti, elektrickad vodivost, aditiva.

Nanovlakna pfi elektrospinningu vznikaji takzvanym samosestavovanim. Jde
o souhru fady spolupusobicich fyzikdlnich jevd. Tyto jevy umoznujici vznik
nanovlakna a vldkenné vrstvy a primo ovliviuji jejich vlastnosti. Vlastnosti vidken je
tak mozné ovlivnit jen c¢astecné a neprimo. Elektrospinning je podminén dvéma
hlavnimi, fyzikdlnimi jevy. Kapilarnim tlakem p. vyjadienym jako pomér
dvojnasobku povrchového napéti kapaliny y vic¢i poloméru r kruhového povrchu
roztoku, napriklad kapky

2y .
Pec = - (Rovnice 1)
a elektrickym tlakem. Elektricky tlak p. je vyjadren jako polovina nasobku druhé
mocniny celkové intenzity elektrického pole E a permitivity vakua .

1
De = EEOEZ (Rovnice 2)

Elektrospinning je mozny pouze v pripade, ze elektricky tlak je vyssi, nez tlak
kapilarni.

Pc = De (Rovnice 3)

Pouze za situace vyjadfené rovnici (3) se pfi elektrospinningu z plvodni kapky na
konci kapiladry, nebo volném povrchu roztoku, vytvori TaylorGv kuzel. Z vrcholu
kuzele je nasledné smérem ke kolektoru vystrelen proud polymerniho roztoku.
Jednotlivé faze tohoto procesu jsou znazornény a popsany v clanku Electrospinning
jets and polymer nanofibers [1].
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Po oddéleni polymerniho proudu od Taylorova kuzele se kapka vraci do svého
plvodné sférického tvaru. Cely cyklus tvorby Taylorova kuzele (obrazek 1), vytrysku
polymerniho proudu a formovani kapky probiha v radu desitek milisekund.

Obrazek 1 : Pribéh vzniku Taylorova kuZele z kapky kapaliny. Na vybranych snimcich jsou
zabéry z videa pofizujiciho zabéry v intervalu 2 MS. Snimek, na kterém se poprvé objevil
polymerni proud byl zvolen jako Cas nula. Vysoké napéti bylo pfipojeno jen o néco drive, nez
pred 28 MS. Kapka roztoku POE na snimku v Case -28 MS uz byla elektrickym polem
zmeénéna do tvaru kuzele. Zaobleny vrchol kuZele se zaostfuje a z hrotu kuzele vychazi v
¢ase 0 proud polymeru. V ¢ase +6 MS byl tvar kuzele zménén a o 26 MS pozdé&ji zaujima
kapka opét obly tvar. Rychle se prodluzujici a ztencujici polymerni proud, nesouci elektricky
naboj, se oddélil od kapky. Tento stabilni tvar pretrval tak dlouho, dokud z ného neunikl
polymerni proud roztoku. Unikly roztok byl v kapce doplnén skrz otvor ve IzZici. Kapka na lzici
ulpivd pomoci povrchového napéti. V tomto pokusu byl v kapaliné o vySce hladiny nékolika
milimetrd umisténé ve IZici vytvoren hydrostaticky tlak. Tvar a velikost ustdleného stavu
kapky se mize zménit, pokud se zméni hodnoty hydrostatického tlaku, nebo hodnoty
elektrického pole. Délka vodorovné hrany snimku je 1 mm. Electrospinning jets and polymer
nanofibers [1]

Po oddéleni polymerniho proudu od Taylorova kuzele v prvni fazi tvorby nanovlakna
je jeho pohyb pomaly a polymerni proud se nachazi ve stabilni oblasti (Obrazek 2).
Priblizovanim se ke kolektoru je pohyb vznikajiciho vlakna zrychlovan. Dochazi k
ohybové nestabilité polymerniho proudu a takzvanému bicovani. Vznikajici,
elektricky nabité, vldkno je deformovano do spirdlovitého tvaru a dale dlouzeno za
soucasného odparovani rozpoustédla. V pripadé pouZiti taveniny je vznikajici vliakno
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béhem dlouzeni ochlazovano. V obou pripadech je vzniklé nanovlakno nasledné
zachyceno a ulozeno na kolektoru vyrobniho zarizeni.

raileighova nestabilita |, biCovani, odparovani

taylortv kuzel

kolektor

tryska s pfipojenym
vysokym napétim

»

|
I
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
I

stabilni oblast " nestabilni oblast

Obrazek 2 : TaylorQv kuZel a vznik nanovlakna pomoci elektrospinningu.

Zvlaknovanim extrémné zfedénych roztokl dochazi vlivem rayleighovy nestability na
rozhrani kapaliny a vzduchu ke vzniku perlickového efektu. V tomto pripadé je ve
vytrysklém polymernim proudu v prevaze povrchové napéti nad viskoelastickymi
silami. Proud polymeru se tak snazi zaujmout energeticky vyhodnéjsiho tvar, jakym
je koule se svym nejnizéim pomérem objemu vaci povrchu. Perli¢kovani je mozné v
nékterych pfipadech odstranit zménou procesnich nebo materidlovych parametrd.
Prikladem muze byt zvy$eni napéti nebo pouziti PAL. V jinych pfipadech je naopak
zadouciho rozpadu polymerniho proudu na kapky, znamého také pod pojmem
electrospraying, vyuzivano pro nanaseni submikronovych kapek na rdizné povrchy.

Vznikla vldkna jsou po zachyceni a vybiti na kolektoru vyrobniho zarizeni
nahodné ulozena ve vznikajici vlakenné vrstvé. Orientaci vlaken ve vldkenné vrstvé
Ize ovlivnit pouzitim vhodné navrhnutych, nejéastéji pohyblivych kolektord. Pro
ilustraci je mozné uvést vibrujici desky, rotujici valce, vidlicky, bubny, nebo bodové
kolektory. Specialnim pripadem typu kolektoru je tistény spoj. Vldkna vznikla
elektrospinningem maji pruméry od 50 nm vyse.

Pro zvlaknovani z taveniny Ize pouzit napriklad PE, nebo PP. Jsou vyuzivany roztoky
PA 6, PVA, PVB, PUR, PAN, PVDF, PVP.
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2.1.1 Elektrospinning — zvlaknovani z jehly/kapilary

Jehlova zarizeni sestavaji ze tfi zakladnich soucasti. Davkovaciho zafizeni se
strikackou ukoncéeného kapilarou, kolektoru a zdroje vysokého napéti.

5

| -6

Obrazek 3 : Princip elektrospinningu (1) Davkovaci zarizeni se strikackou, (2) Jehla slouzici
zaroven jako elektroda, (3) Stabilni ¢ast polymerniho prudu, (4) Zéna bicovani, (5) Kolektor,
(6) Uzemnéni, (7) Zdroj vysokého napéti. Physical principles of electrospinning
(Electrospinning as a nano-scale technology of the twenty-first century) [3]

Na jehlu (2) je pfiveden jeden z pdld zdroje vysokého napéti (7) a druhy pdl pak na
kovovy kolektor (5). Z davkovaciho zarizeni (1) je kapilarou ven vytlacovan
polymerni roztok nebo tavenina. Vznik vidkna je popsan v predeslé kapitole.
Vyrobené vldkno je nakonec zachyceno na kolektoru (6) pristroje. Jehlova zarizeni
jsou vhodna spiSe pro laboratorni Ucely. Nevyhodou tohoto vyrobniho postupu je
jeho mald vyrobnost. Za dalsi nevyhodu je mozno povazovat jeho pomérnou
slozitost. Pro zvySeni produkce je nutné navyseni poctu trysek. Zvyseni poctu trysek
s sebou ovsem prinasi vysoké porizovaci naklady. Jehlovym elektrospinningem jsou
v zavislosti na nastaveni procesu vyrabéna vldkna o primérech 100 nm - 1000 nm.

V ¢lanku Electrospinning of polymer nanofibres from multiple jets on a porous
tubular surface [2] je prezentovan postup, kterym se autori ¢lanku snazi odstranit
nevyhodu malé vyrobnosti jehlovych zarizeni. V pokusném zarfizeni je kapilara
nahrazena porézni trubici z polyuretanu nebo keramiky. Fotografie ze zvlaknovani
pomoci tohoto postupu je zndzornéna na obrdzku 4. Rez celym pfistrojem je
vyobrazen na obrazku 5.
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Obrazek 4 : Nahled na keramickou porézni trubici a proudy polymeru vznikajici na jejim
povrchu. Electrospinning of polymer nanofibres from multiple jets on a porous tubular
surface [2]
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Obrazek 5 : Rez zobrazujici valcovou porézni trubku,se souosym valcovym kolektorem.
(rozméry neodpovidaji méritku). Electrospinning of polymer nanofibres from multiple jets on
a porous tubular surface [2]

Spodni ¢ast trubice, o vné&j$im priméru 31 mm, byla trvale uzaviena a opatfena
elektrodou. Do protéjsiho konce valce byl upevnén privod stlaceného vzduchu
pracujici s tlakem 0,4 - 0,8 kPa. Trubka samotnd byla vyrobena z porézniho
polyuretanu. Velikost péri se pohybovala v rozmezi od 10 do zhruba 100 pm.
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Porovitost, o hodnoté 0,43, byla vypocitana jako podil objemu pért k objemu stény
trubky. Pory, v polyuretanové trubici, se vyznacovaly vysokymi rozmérovymi a
geometrickymi nepravidelnostmi. Pouzitim porézni trubice byl podstatné navysen
pocet kapildr, ze kterych muize probihat zvlakriovani. Kapilary vystupujici na povrch
trubky maji stejnou funkci jako Usti jehly. Poté co tlak na polymerni roztok vytvori v
Ustich kapilar kapicky roztoku, pripojené vysoké napéti z nich formuje Taylorovy
kuzele a probiha zvldknovani znazornéné na obrazku 4.

Jako reference pro porovnani primérl vyrobenych vildken a vyrobnosti
nového zarizeni poslouzila vlakna vyrobena jehlovym elektrospinningem. Jehlové
zvlaknovaci zarizeni bylo sestaveno podle obrazku 3. Byla pouzita jehla o vnitfnim
priméru 0,5 mm. Spitka jehly byla od kolektoru vzdalena 15 cm. Napéti 20 000 V
bylo shodné pro oba zvldknovaci postupy. Pro obé metody zvlaknovani byl pouzit
roztok polyamidu 6 a kyseliny mravenci o shodné hmotnostni koncentraci. Byly
porovnany pruméry vldken vyrobenych obéma metodami a hodnoty zaneseny do
grafu 6. Porovnanim vyrobnosti metody jehlového elektrospinningu a zvlakfiovanim
z porézni trubice o délce 2 cm bylo autory konstatovano, ze novy postup je zhruba
250 krat vykonnéjsi. Jehlovou metodou bylo vyrabéno 0,02 gh™ oproti 5 gh™ pfi
zvlaknovani z porézni trubice. Extrapolaci lze odhadnout rychlost produkce pro
trubku délky 1 m a to na 252 gh™ na 1 metr délky trubky.

0.014 | |

0.012 /A\ — — Porézni trubka | |

0.01 Jehlovy_ L
elektrospinning

0.008 / \
/A
0.006 \
/ \
0.004 /

/
0.002 7 N
/] N
0 et ==

0 100 200 300 400 500
Primér vliaken, nanometry

Hustota pravdépodobnosti

Obrazek 6 : Distribuce ¢etnosti primérd viaken PA6 vyrobenych jehlovym
elektrospinningem a elektrospinningem z porézni trubky. Electrospinning of polymer
nanofibres from multiple jets on a porous tubular surface [2]

Z obrazku 6 vyplyva, ze vlakna vyrobena obéma metodami maji podobné priméry.
AvSak vldkna vyrabéna porézni trubici maji oproti zvlaknéni z jehly vétsi rozsah
prumérl vidken.
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Obecnym problémem zarizeni obsahujicich kapilary nebo jehly, je jejich velmi maly
vnitini prdmeér, a tim riziko jejiho zneprichodnéni napfiklad pfi prerudeni vyroby,
nebo vychladnuti.

2.1.2 Elektrospinning — bezjehlovy stacionarni

U bezjehlovych stacionarnich metod probiha zvlaknovani prfimo z volného povrchu
polymerniho roztoku. Prikladem, technicky asi nejjednodussiho zarizeni pro vyrobu
nanovlaken, je aparat na obrazku 7.

6_[_5

- 4

Obrazek 7 : Bezjehlovy stacionarni elektrospinning — z kovové tycky (1) Zdroj vysokého
napéti, (2) kovova tycka, elektroda, (3) Kapka vychoziho polymerniho materidlu - roztok,
nebo tavenina, (4) Vznikajici nanovlakna, (5) Kolektor, (6) Uzemnéni kolektoru

Na horni podstavu valcové tycky z kovu (2), slouzici jako elektroda, je umistén
zvlaknovany polymer (3). Kolektor zarizeni (5) je uzemnén (6). Po pripojeni zdroje
vysokého napéti (1) k elektrodé dojde ke vzniku elektrického pole. Plvodné
polokulovity tvar kapky je vlivem elektrického tlaku deformovan a na povrchu kapky,
se vytvareji Taylorovy kuzele. Tyto jevy vedou k tvorbé nanovldken (4). Vzhledem
ke konstrukci tohoto zarizeni neni mozné doplfiovat vychozi polymerni material v
pribéhu vyroby vldken. Plocha podstavy ty¢ky umozfiuje pracovat jen s velmi
omezenym objemem polymeru. Jedna se o metodu diskontinualni, vhodnou pouze
pro laboratorni Ucely s velmi nizkou vyrobnosti.
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2.1.3 Elektrospinning — bezjehlovy rotacni

Bezjehlové rotacni metody elektrospinningu jsou zalozeny na zvlaknovani primo z
volného povrchu elektrody pfi jejim relativné pomalém otaceni. Na povrchu
elektrody samovolné ulpiva zvlaknovany polymerni roztok nebo tavenina a neni
treba technicky slozitého davkovaciho zarizeni. Oproti zvldknovani z jehly je zde
docilovdno mnohem vét$iho poctu polymernich proudd vytryskujicich z celého
povrchu elektrody a tim podstatného zvySeni produkce vldken. Zvldknovani mize
probihat z riiznych typQ elektrod. Namatkou mdzeme uvést spiraly nebo kotoucky.
Prevratem v této metodé je mysSlenka tymu profesora Jirsaka [4] pouzit jako
elektrody rotujici valec smaceny v polymernim roztoku, nebo taveniné. Tato idea
vede az k sestrojeni komer¢né Uspésného zafizeni Nanospider®.

Obrazek 8 : Bezjehlovy proces zvlaknovani - rotacni elektrospinning.
http://www.elmarco.cz/fotogalerie/technologie-nanospider/
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Firmou Elmarco s.r.o., kterd je vyrobcem zafizeni Nanospider®, je v zavislosti na
procesnich a materidlovych parametrech uddvana stfedni hodnota prdméru
vyrabénych vldken od 50 nm. Technologie umoziiuje zvlakrfiovani roztokd i tavenin.
Prehled zakladnach pouzitelnych materiald je uveden v tabulce 1.

Tabulka 1: Prehled materidl zvldknovatelnych bezjehlovym rotanim elektrospinningem.

Prehled material( zvlakrovatelnych elektrospinningem

Organické polymery Anorganické slouceniny | Kovy Biopolymery
PA6 TiO2 Pt PVA (polyvinylalkohol)
PA6/12 Si02 Cu | PLA (Kyselina polymlécna)
PAI (Polyamidimid) Sn02 Mn PCL (Polykaprolaktam)
PUR (Polyuretan) WO3 Zelatina
PES (Polyethersulfon) Al203 Chitosan
PVA (Polyvinylalkohol) Li4Ti5012 Kolagen

PAN (Polyakrylonitril)

PAA (Polyaramid)

PEO (Polyetylenoxid)

PS (Polystyren)

PVDF (Polyvinylidenfluorid)

PVP (Polyvinylpyrrolidon)

PVP - I (Povidon-iodin)
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2.2 Odstredivé zvlaknovani

Stejné jako u elektrospinningu muzeme postupy odstfedivého zvlaknovani rozdélit
na tryskové a metody trysku nepouzivajici. Nespornou vyhodou této metody je
moznost pouziti nevodivych roztokd, nebo tavenin. Podobné jako u elektrospinningu
je i zde podminén vznik vldken nerovnovahou sil pri zvlaknovani (Rovnice 6 ). P¥i
odstredivém zvlaknovani je pri tvorbé vldkna nahrazena sila elektrického pole silou
odstredivou (Rovnice 5). Oproti elektrospinningu vznika polymerni proud vlivem
odstredivé sily O pUsobici proti sile kapilarni Pc (Rovnice 4).

F. = oycos@ (4)

Kde o je obvodem kruhu, y povrchové napéti a 6 je uhel, ktery svira vektor
povrchového napéti vici kolmici k podstave.

a odstrediva sila, kde je m hmotnost télesa, w Uhlova rychlost a r polomér kfivosti.
F, = mw?r (5)
Vznik vldken je tedy podminén prevahou sily odstredivé nad kapilarni.
F, > F, (6)

Mezi procesni parametry odstredivého zvladknovani patfi usporadani zvlaknovaciho
zarizeni, vzdalenost spinnerety od kolektoru a rychlost jejiho otaceni, teplota a
vlihkost. Materidlovymi podminkami jsou typ polymeru, jeho molekulovd hmotnost a
distribuce molekulovych hmotnosti, typ rozpoustédla, koncentrace roztoku,
viskozita, povrchové napéti, aditiva, u tavenin navic jejich teplota.

2.2.1 Rotary jet spinning

Odstredivé zvlaknovani se v odbornych publikacich objevuje také pod nazvy
centrifugal spinning, rotary jet spinning, nebo pfimo pod obchodnim nazvem
Forcespinning™ firmy FibeRio® Technology Corporation [5]. Odstrediva zvlakriovaci
metoda vyuziva pro vyrobu vldken odstredivé sily vznikajici na rotujicim kotouci
spinnerety. Pravdépodobné nejrozsirenéjsim zarizenim je varianta vyuzivajici trysky
spojené se zasobnikem materidlu pfipevnénym na spinnereté. Spole¢nost FibeRio®
Technology Corporation vyrabi stroje na pripravu nanovldken pravé touto
technologii.
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Obrazek 9: Forcespinning™ - princip vyroby nanovldken odstfedivym zvlakfovanim se
spinneretou vybavenou tryskou [5]

Do zasobniku spinnerety je umistén vychozi materidl ve formé taveniny, nebo
roztoku. Odstrediva sila vznikld ota¢enim spinnerety, v Fadu tisicl otacek za minutu,
vytlacuji spolu s hydrostatickou silou kapalinu skrz trysku ven ze spinnerety. Proti
témto sildam plsobi kapilarni sila. Pfi prekonani kapilarni sily je kapalina vytlatena
tryskou ven. V trysce dochdzi k soucasnému rozpleteni a orientaci molekul
polymeru. Po prichodu tryskou se z proudu polymeru zacind tvorit vlakno. PFi
rotacnim pohybu dochazi k dlouzeni vldken, vyparovani rozpoustédla, pripadné
chladnuti taveniny a k naslednému zachytavani viaken na kolektoru zarizeni. Tato
metoda je vyuzivana pro primyslovou vyrobu nanovlaken. Pomoci forcespinningu
jsou vyrabéna vldkna o priméru vétsim nez 45 nm. Pro vyrobu vldken jsou mimo
jiné pouzivany fluorované polymery, polyuretany, polyester, polyolefiny, polyamidy,
polyimidy, polymery na biologické bazi a keramické materidly.

2.2.2 Bezjehlové odstredivé zvlaknovani

Pro nadi praci je velmi dilezitd nasledujici varianta odstfedivého zafizeni. Jde o
variantu beztryskovou, patentovanou firmou DuPont jako melt spinning [6]. Pojem
melt spinning je vSak oproti patentové prihlasce US8,277,711B2 pouzivan pro celou
fadu dalSich vyrobnich zvldkriovacich postupld. V literatufe se velmi ¢asto objevuji
pojmy melt splitting, nebo spin-coating. Zafizeni na obrazku 10 plvodné navzené
pro zvladknovani z tavenin umoznuje i pfivadéni horkych ¢&i chladnych plynd (N,
vzduch) do prostoru zvlaknovani.

Zakladem pristroje je opét spinnereta rotujici ve vysokych otackach. Oproti
predchozi metodé vsak neni spinnereta vybavena tryskou.
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Obrazek 10: Princip melt spinning (1) Disk spinnerety, (2) Vnéjsi hrana spinnerety, (3)
Staticky stiraci disk, (4) Trubicka davkovaciho zafizeni, (5a,b) Rotujici krouzky s tryskami
horkého plynu, (6) Sachta, (7a,b) Chladici trysky, (8) Kolektor, 10 Vyhfivani. Melt spinning
z patentové prihlasky US 8,277,711 B2 [6]

Disk spinnerety (1) je bud’ vypoukly, az do tvaru polokoule, nebo plochy a je spojen
Sachtou (6) s vysokootackovym motorem. Nad diskem spinnerety mize byt volitelné
umistén staticky stiraci disk (3) slouzici ke zlepseni distribuce zvlakrnovaného
materidlu po ploSe spinnerety a smérem k jeji vnéjsi hrané (2). Oba jiz zminéné
disky jsou nepfimo vyhrivany (10). Tavenina je davkovacim zarizenim trubi¢kou (4)
dodavana na spinneretu (1). Rotujici krouzky s tryskami horkého plynu (5a,b)
smérujicimi na disk s taveninou a jeho okraje udrzuji taveninu a tvorici se vlakna na
potrebné teploté a napomahaji tak k jejich dlouzeni. Trysky mohou byt
nasmeérovany i ke kolektoru a pomahat tak k nému vlakna navadét. Chladici trysky
(7a,b) mohou velmi rychle ochlazovat vldkna jesté pred dosahnutim kolektoru.
Kolektor (8) muze byt chlazen. Pohybliva zasténa (12), kterd je soulasti kolektoru
pomaha usmérnovat ukladana vldkna. Zarizeni umoznuje i pripojeni vysokého napéti
pro zvySeni uniformity vldken. Oproti zvldkfovani z polymernich roztokd odpada pfi
melt spinningu a zvlaknovani z tavenin obecné recyklace rozpoustédel. Vyloucenim
rozpoustédel je tak tato metoda Setrnéjsi k zivotnimu prostredi. Nevyhodou pouziti
taveniny je nutnost udrzet teplotu v presném rozmezi teplot. Pri prekroceni horni
hranice teploty dochazi k tepelné degradaci roztaveného polymeru. V opacném
pripadé neprobiha tvorba vldken.

V roce 2008 byl tymem R.T.Weitze publikovan ¢&lanek [8] predstavujici
zjednoduseny postup a zafizeni pro bezjehlové odstredivé zvldkriovani roztokd. Na

23



povrch ploché, hladké, rotujici spinnerety je kapan polymerni roztok. Na povrchu
spinnerety se vytvari tenkd rovnomeérna vrstvicka kapaliny o sile jen nékolika desitek
mikrometrd. K tvorbé vldkna dochazi vznikem poruch v kapalném filmu pfi
vzajemném plsobeni odstfedivé a Laplaceovy sily. Tato sila plsobi v zakfivenim
povrchu roztoku diky povrchovému napéti. Rayleigh-Taylorova nestabilita na
rozhrani roztoku polymeru a vzduchu zptsobuje vznik tenkych proudl polymeru z
vnéjsiho ramusu polymerniho filmu. Vznikajici vlidkna jsou stejné jako v predchozim
postupu dlouzena, dochazi k odparovani rozpoustédla, spiralovité deformaci viaken a
usazovani na kolektoru zarizeni.
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2.3 Kombinace odstredivého zvlaknovani a
elektrospinningu

Jak jiz samotny nazev napovida, jsou vldkna vyrabéna kombinaci elektrospinningu a
odstredivého zvlaknovani. Pro zvlaknovani mohou byt pouzity pouze vodivé
polymerni roztoky. S odhlédnutim od sily gravitacni je pfi kombinaci odstredivého a
elektrostatického zvlaknovani tvorba vldkna a formovani vidkenné vrstvy
ovliviiovano trfemi hlavnimi silami. Jde o kapilarni silu ve zvlakrnovaném roztoku
(Rovnice 4), silu odstredivou (Rovnice 5) a silu elektrického pole (Rovnice 7).

_ lq142]

= tmed? (Rovnice 7)

Coulombovym zdkonem je uréena elektrickd sila, pUsobici mezi dvéma bodovymi
naboji. Velikost elektrické sily zavisi na velikosti ndbojt g1 a g2, vzdalenosti téles d
a permitivitou prostredi € mezi nimi.

V pocatku je polymerni proud formovan vyhradné plsobenim odstredivé sily proti
sile kapilarni. Po opusténi spinnerety je polymerni proud deformovan soucasnym
pusobenim elektrického pole a odstfedivé sily. Vznikajici vlidkno je obéma silami
rychle a intenzivné dlouzeno. Posléze jsou vznikla vlakna ukladana na kolektor
zarizeni. F.Dabirian [9] porovnava tvorbu vildkna elektrospinningem, odstredivym i
kombinovanym zplGsobem. Pro srovnani je porovnavano chovani vody a 15 %
hmotnostnim roztoku PAN v dimetyl formamidu. Z pozorovani jsou F.Dabirianem,
oproti elektrospinningu, uvadény nizsi frekvence vyskytu ohybovych nestabilit ve
vznikajicim vladkné a jejich amplitudy. Autor tento fenomén vysvétluje rozdilem
relativni rychlosti vldkna vi¢i okolnimu vzduchu, ¢imz dochazi k rychlejsimu
vyparovani rozpoustédla z polymerniho proudu. Pri zvySeni koncentrace
zvlaknovaného roztoku jsou ohybové nestability proudu zredukovany jesté vice a
proud putuje rovnou ke kolektoru. Na obrazku 11 je zndzornén polymerni proud
roztoku PAN. Ze snimku je zfejmé, ze polymerni proud je naprosto rovny.

a b c

Obrazek 11 : Kombinace elektrostatického a odstredivého zvlaknovani 16 % hmotnostniho
roztoku PAN v DMF pri otadckach 6360 otacek za minutu. Ohybova nestabilita polymerniho
proudu je vyrazné potlactena. A comparative study of jet formation and nanofiber alignment
in electrospinning and electrocentrifugal spinning systems [9]
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Jak je patrné ze snimkl 12 a a b, z roztokd o vys$Sich koncentracich mohou byt
vyrabény vysoce orientované vlakenné vrstvy.

IAU - Majlesi Branch  gg; wD=156 20.00kV X1.0K 10um JJIAU - Majlesi Branch  gg1 wp=156 20.00kV X1.0K 10um

Obrazek 12 : SEM snimek nanovlaken vyrobenych kombinaci elektrostatického a
odstfedivého zvldknovani z (a) 15 % and (b) 16 % hmotnostnich roztokd PAN v DMF, pfi
6360 otacek za minutu a napéti 15 kV. A comparative study of jet formation and nanofiber
alignment in electrospinning and electrocentrifugal spinning systems [9]

Princip tvorby polymerniho proudu, jeho zakfiveni a dlouzeni v zavislosti na rychlosti
otaceni, sile elektrického pole, hustoté,viskozité a jejich vliv na vlastnosti vidken byl
také zkouman tymem W.M.Changa a je popsan v clanku [10]. Vlastnosti
polymerniho proudu pri kombinovaném postupu zvlaknovani byly vyjadreny
Reynoldsovym cislem (vzorec 8).

VoR
Re = PYoTo
Mo

(Rovnice 8)

Reynoldsovo Ccislo je tedy podilem nasobku hustoty roztoku p, rychlosti polymerniho
poudu v, a radiusu polymerniho proudu R, ku viskozité polymerniho roztoku no.
Velikosti Reynoldsova Cisla, potazmo velikosti radiusu polymerniho proudu, jsou
primo ovlivnény vlastnosti vzniklych vldken. Pri malém Re nemaji vznikajici vlakna
dostatecny ¢as na dlouzeni a vznikaji vlakna o vyssSich primérech. S rostoucim Re a
polomérem zakfiveni se primér vyrabénych vildken snizuje a zaroven se snizuje i
Cetnost vyskytu defektl jako koralky na niti, perlicky. Pfi nizéich otackach
spinnerety, nebo vyssi viskozité roztoku, je mozné zvétsSit radius polymerniho
proudu zvySenim napéti. Zaroven s vys$sim napétim vzrlsta i orientovanost viaken
ve vldkenné vrstve.
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3 Cil experimentu

Cilem tohoto experimentu je ovéreni strukturnich vlastnosti vidken vyrobenych
metodami odstredivého a kombinaci odstredivého a elektrostatického zvlakrovani.

U vyrobenych vildken se zaméfime na tvorbu vad, prdmérné hodnoty primeért
vldken a jejich smérodatné odchylky. Porovnanim chceme zjistit zda ma zplsob
zvlaknovani obéma metodami vliv na strukturni vlastnosti vlidken a vildkenné vrstvy
a jak se vlakna, popripadé vildkenné vrstvy od sebe odlisuji.
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4 Pouzité materialy

Pro zvlaknovani byly pfipraveny roztoky tfi polymerl ve tfech rdznych hmotnostnich
koncentracich.

Prvnim pouzitym polymerem byl polyvinyl butyral. Roztoky PVB a etanolu
C,HsOH byly pripraveny v koncentracich 10, 12 a 14 hmotnostnich %. PVB byl
vyroben firmou Kuraray a nese obchodni oznaceni Mowital B60H. Molarni hmotnost
PVB ¢inila 60 000 g.mol™. Etanol byl vyroben firmou Tereos TTD, a. s. lihovar
Kojetin. PVB je velmi dobfe zvldknitelny material pfi pouziti riznych zvlakrnovacich
metod. V mnoha prdmyslovych oborech je PVB vyuzivano jako lepidla.

Druhym zvlaknovanym polymerem byl polykaprolakton. Roztoky koncentraci
16, 18 a 20 hmotnostnich% polykaprolaktonu [-O(CH,)sCO-], byly pfipraveny z
polymeru o moldrni hmotnosti 43 000 - 50 000 g.mol™* vyrobeného firmou
Polysciences, Inc. 400 Valley Road, Warrington, PA. Jako rozpoustédlo polymeru
poslouzila smés chloroformu CHCI3 a etanolu C2H50H pfipravena v poméru 9:1.
Vyrobcem chloroformu je firma Ing. Petr Svec - PENTA s.r.o.. Etanol byl vyroben ve
firmé Tereos TTD, a. s. lihovar Kojetin. PCL je zastupcem materidlu casto
pouzivaného v tkanovém inzenyrstvi. Jedna se o bikompatibilni a biodegradabilni
material vhodny pro vyrobu scaffoldQ.

Tretim testovanym polymerem byl polyamid 6. Byly pripraveny roztoky o
hmotnostnich koncentracich 13 %, 15 % a 18 %. Rozpoustédly byly kyseliny octova
a mravenci smichané v poméru 2:1. PA6 pod obchodnim oznacenim Ultramid B27
byl vyroben firmou BASF. 99% kyselina octova (CH3COOH) i 98% kyselina mravenci
(HCOOH) byly vyrobeny firmou Ing. Petr Svec - PENTA s.r.o0..Polyamid 6 je pouZivan
pro vyrobu filtracnich materidll a membran. Déle muze slouzit pro vyrobu
kompozitl ve spojeni s uhlikovymi nanotrubicemi. Diky své biokompatibilité nachazi
uplatnéni jako material pro vyrobt scaffoldd.
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5 Zarizeni

Zvladkrovani vzork( bylo provedeno na experimentdlnim spinneru Technické
univerzity v Liberci, Katedry netkanych textilii , obrazky 13 a 14. Télo spinneru
sestava z prihledného plexisklového boxu (4) ¢tvercového pudorysu. Ke dnu boxu
je upevnén stejnosmeérny elektromotor (6) otacejici spinneretou (1). Motor spinneru
je spojen vodi¢em (5) s laboratornim zdrojem stejnosmérného proudu. Na rotoru
elektromotoru je pfipevnéna spinnereta kruhového prdfezu. Spinner je vybaven
dvéma spinneretami o primérech 40 a 50 mm. Ke dnu boxu je taktéZ uchycen
kolektor (2). Kolektor je slozen ze soustavy 8 tycek kruhového prifezu ze slitiny
hliniku umisténé v pravidelnych vzdalenostech v kruhu kolem spinnerety. Vnitfni
primér kolektoru ma rozmér 240mm. Pro primér spinnerety 40 mm je tak
vzdalenost od kolektoru 100 mm a pro spinneretu o priméru 50 mm &ini 95 mm.
Jednotlivé elementy kolektoru jsou vzajemné vodivé propojeny vodicem (3).
Pripojenim vysokého napéti na kolektor je mozno vytvorit eletrické pole, popripadé
kolektor uzemnit.

Obrazek 13: Spinner, pohled z boku (1) spinnereta, (2) segmenty kolektoru, (3)
propojovaci vodi¢ kolektoru, (4) plexisklovy box, (5) napdjeci vodic, (6) elektromotor.
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Obrazek 14: Spinner, pohled shora (1) spinnereta, (2) segmenty kolektoru, (3) propojovaci
vodic¢ kolektoru, (4) plexisklovy box.
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5.1 Nastaveni parametri( zafizeni a zapojeni

Motor spinneru je napajeny zdrojem stejnosmeérného elektrického proudu a otaci
spinneretou frekveni otaceni f. Frekvence otaceni je zavisld na napdjecim napéti
motoru U. Hodnoty napéti, z nich vyplyvajici frekvence otaceni a obvodové rychlosti
spinnerety jsou uvedeny v tabulce 2. Soucinem frekvence otaceni a délky obvodu
kruhu byla vypoctena draha, ktera je spinneretou opsana z sekundu (Rovnice 7).

s = mdf (Rovnice 7)

Obvodova rychlost byla vypoctena jako podil drahy opsané spinneretou za jednotku
¢asu (Rovnice 8).

S
vV = T (Rovnice 8)

Tabulka 2: Pfehled frekvenci ota¢eni a obvodovych rychlosti spinnerety o prdméru d = 50
mm v zavislosti na napajecim napéti motoru U

Elektroodstredivé zvlaknovaci zafizeni
Prameér spinnerety d = 50 mm
U [V] Frekvence otaceni spinnerety [Hz] Obvodova rychlost spinnerety [m-s™]
2 67.87 10,66
3 86.30 13,56
4 119.53 18,78
5 157.53 24,75
6 188.80 26,66
7 225.23 35,38
8 251.40 39,49
9 272.57 42,81
10 308.48 48,46
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Pro zvaknovaci pokusy bylo zarizeni sestaveno a zapojeno podle obrazku 15.

50 95
| | E I
| o]

Obrazek 15 : Zapojeni spinneru (A) spinnereta o priméru 50 mm, (B) kolektor (C) motor
spinneru, (D) laboratorni zdroj stejnosmérného proudu (E) zdroj vysokého napéti.

Spinner byl osazen spinneretou (A) o priméru d = 50 mm a umistén do digestore.
Vzdalenost okraje spinnerety od kolektoru (B) ¢inila 95 mm. K motoru spinneru (C)
byl vodi¢i pfipojen laboratorni zdroj stejnosmérného elektrického proudu (D),
vyrobeny firmou Hadex, spol. s r.o. (Laboratorni zdroj HY3010 0-30V/0-10A).

Na laboratornim zdroji stejnosmérného elektrického proudu bylo nastaveno napéti
5 V, pod kterym pracoval elektromotor. Tomuto napéti odpovida podle tabulky 2
obvodova rychlost spinnerety 24,75 m-s™.

Kromé nastaveni popsaného v predeslém odstavci, pouzitého pro odstredivé
zvlaknovani byl pro kombinaci odstredivého a elektrostatického zvlaknovani navic
pouzit zdroj vysokého napéti SL150 firmy SPELLMAN HIGH VOLTAGE ELECTRONICS
CORPORATION, pfipojeny zapornym polem na obvod kolektoru. Jednotné napéti pro
kombinované zvlaknovani Cinilo 20 kV.

Vzorky vlakenného materialu byly pred vlozenim do SEM pozlaceny v na-
prasovacce kovl Quorum Q150R ES. Vzorky nanovldken byly zkoumany a snim-
kovany rastrovacim elektronovym mikroskopem VEGA3 SB od firmy Tescan.
Proméreni vldken na snimcich ze SEM nasledné probéhlo pomoci programu
obrazové analyzy NIS-Elements Adanced Research od spolecnosti NIKON.
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6 Popis experimentu

Po Uplném rozpusténi polymerl v rozpoustédlech byly roztoky kapany pipetou do
stfedu rotujici spinnerety zvlaknovaciho zarizeni, nastaveného a pracujiciho podle
popisu v kapitole 5.1. VIdkna, usazena na kolektoru spinneru, byla po vyschnuti
rozpoustédla vyjmuta a pripravena na anylyzu pomoci SEM. Po ukonceni
zvlaknovani kazdého jednotlivého roztoku byly z celého zarizeni odstranény zbytky
vldken a z povrchu spinnerety film polymeru, ktery se béhem pokusu vytvoril.
Identicky postup byl aplikovan také pro kombinaci odstfedivého a elektrostatického
zvlaknovani.

Pfiprava vlaken pro zkoumani pomoci SEM spocivala v pfipevnéni vlidken na
ter¢ik elektronového mikroskopu a pozlaceni v napradovacéce kova zlatou vrstvickou
o tloustce 7 nm. Vzorky vldken byly zkoumany a snimkovany rastrovacim
elektronovym mikroskopem pfi zvétéenich od 20x do 10 000x. Po vytvoreni snimkd
ze SEM byly na snimcich pomoci obrazové analyzy zméfeny prdméry 200 vidken
véech zvlaknénych vzorkl. Pro mérfeni prdmérQ vldken byly prednostné pouzity
snimky o velikostech zvétSeni 10 000x a 5 000x.

Namérena data byla zpracovana nasledujicim postupem. Pro ndzornost byly
zpracovany krabicové grafy a byly vypocteny hranice homogenity jako 1,5 nasobek
mezikvartilového rozpéti. Vzdalend pozorovani a extrémni hodnoty nebyly do dalsiho
vyhodnoceni zahrnuty. Ze zbylych homogennich dat byly vypocitany aritmetické
priméry primérd vidken a jejich smérodatné odchylky. Dale byl pro aritmeticky
prumér vypocten 95 % interval spolehlivosti. Porovnavany byly aritmetické priméry
a smérodatné odchylky vilaken shodného polymeru a koncentrace, avSak vyrobené
rozdilnymi zvlaknovacimi metodami. Morfologie vlakenného materidlu byla
posouzena vizudlné ze snimkd v celém rozsahu zvétsSeni.
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7 Zvlaknovani

7.1 Zvldknovani PVB

Zvlakrnovani roztokd 12 a 14 hmotnostnich % PVB probihalo za teploty 23,6°C a
relativni vihkosti vzduchu 40 %. Odstredivé a kombinované zvlaknovani koncentrace
14 hmotnostnich % PVB pak za teploty 23,5°C a relativni vihkosti vzduchu 30 %.
Opakované zvldkrniovani koncentrace 14 hmotnostnich % PVB bylo nutné z ddvodu
ztraty vzorkad.

Pri pohledu na hodnoty uvedené v grafu 1 je zfejmé, Ze nejvice odlehlych
pozorovani a extrémnich hodnot se vyskytovalo u obou vzork( 14 hmotnostnich %.
Tyto vyrazné vybocujici hodnoty mohly byt teoreticky zpUsobeny i rozdilnymi
klimatickymi podminkami. Pro potvrzeni nebo vyvraceni této domnénky by vsak bylo
nutné provést zvlaknovani veskerych roztokd PVB a jejich analyzu znovu.

11 78 v 7 7
Zvlaknovani PVB i

9 X
E 7 *
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: X
L
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] x . e %
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PVB10hmot.% PVB10hmot.% PVB12hmot.% PVB 12hmot.% PVB 14 hmot.% PVB 14 hmot. %
odstredivé kombinované odstredivé kombinované odstredivé kombinované

Graf 1: Zvldkriovani PVB. Krabicovy graf znazorfiujici naméfené hodnoty pramérd vidken

PVB. Box definuje hodnoty Q1 a Q3 oddélené medidnem. Na Usecce vychazejici z boxu je

vynesena hodnota 1,5 nasobku mezikvartilového rozpéti. Znakem < je oznacena hodnota
aritmetického priméru, O vzdalend pozorovani a hvézdickou extrémni hodnoty.
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Graf 2: Zvldkrfovani roztoku PVB 10 hmotnostnich % - histogram etnosti priméra viadken.
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Graf 3: Zvldkrfiovani roztoku PVB 12 hmotnostnich % - histogram etnosti priméra viadken.
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Graf 4: Zvldkrnovani roztoku PVB 14 hmotnostnich % - histogram ¢etnosti primérd viadken.

V grafech 2,3 a 4 jsou vyobrazeny cCetnosti vyskytu vldken v deviti skupinach,
rozdélenych podle prdmérd vldken. Kombinované zvldkriovani PVB vykazuje vétsi
poCty jemnéjsich vlaken, nez zvlaknovani odstredivé. Zvlasté vyrazné jsou vidét
rozdily obou metod zvlakrfiovani u 10 % a 14 % roztokd (Graf 2 a Graf 4). V tabulce
3 nalezneme porovnani aritmetickych primérld u a smérodatnych odchylek o
prumérl vidken PVB. Se zvySujici se koncentraci zvldknovanych roztokd rostly u
odstredivé i kombinované metody hodnoty p a o primért vldken. Pfi porovnani
stejnych koncentraci roztokl, ale odliSnych vyrobnich postupl, vykazuje
kombinované zvldkfovani ve vsech tfech koncentracich roztokG PVB u
kombinovaného zvlaknovani pokles hodnot p primérl vidken. Snizujici se hodnota o
indikuje vzestup stejnomérnosti primérl vyrobenych vlaken.

Tabulka 3: Prehled aritmetickych primérl p a smérodatnych odchylek o pramérd vidken
PVB.

Porovnani aritmetickych prdmért u a smérodatnych odchylek o primérd vidken PVB [um]
odstredivé zvlaknovani kombinované zvlaknovani
v o M o
PVB 10 hm. % 0.98 0.44 0.72 0.34
PVB 12 hm. % 1.21 0.48 1.10 0.36
PVB 14 hm. % 1.58 0.64 1.14 0.47
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7.1.1 PVB, snimky SEM

SEM HY: 30.0 kW SEM MAG: 100w |
WO 0.a8 mm Bz BE
Wi el 418 mm  Date|midey); 121814

BEM WV 30.0 KV BEM MAG: 100 x | VEGA] TEELAN

WD 1445 mm Dwi: SE 1mm
Wirw flall) 415 men Datejmiddy); 021THE FT TUL Libarec

Obrazek 16 : PVB 10 hmotnostnich %, zvétSeno 100x, a) odstredivé b) kombinované. Na
obrazku a) je dobre patrny velmi pocetny vyskyt perlicek, ktery je u vzorku na obrazku b)
podstatné zredukovan. U obou snimk{ neni patrnd vyraznéjsi orientace celé vldkenné vrstvy,
pouze obcasné kriZici se pasy vldken.

BEM HV: 30.0 kW EEM MAG: 500 VEGAT TESDAN SEM HIV: 30,0 kY SEM MAG: 500 5 |
WO 5.62 mm Dwi: SE 5] Wi 14,48 mm Dedl: 8E B0 im
Viaw fiskd: B30 pm  Dase|midly); 1210744 FT TUL Libersg View figkd: 830 . Dagajmiddy); 02117156

Obrazek 17 : PVB 10 hmotnostnich %, zvétSeno 500x, a) odstredivé b) kombinované. Na
obrazku a) je viditelny vysoky vyskyt perlicek a ¢astecna orientace vidken. Na obrazku b) je
patrny snizeny vyskyt vad a vyssi orientace viakenné vrstvy.
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Obrazek 18 : PVB 10 hmotnostnich %, zvétSeno 10000x, a) odstredivé b) kombinované.
Detail zdvojenych viaken.

VEGAS TESCAN|

WO 1455 mm
Wiirw Thatd! 415 . Dake] mlddy), 12814 FT TUL Liberse Wi el 4.05 mm  Datafanidly | 02rTMS FT TUL Lo

Obrazek 19 : PVB 12 hmotnostnich %, zvétSeno 100x, a) odstfedivé b) kombinované. Na
obrazku a) pocetné svazky a chomace vlaken. Oproti koncentraci PVB 10 hmotnostnich % je
zde znatelny Ubytek perlicek ve vldkenné vrstvé. Obrazek b) vrstva vldken neobsahuje vétsi

vlakenné svazky. Vlakna jsou oproti obrazku a) vice orintovana.
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Obrazek 20 : PVB 12 hmotnostnich %, zvétSeno 1000x, a) odstrfedivé b) kombinované . Na
obou obrazcich jsou viditelné vady ve vilakenné vrstvé.

VEGAD TESCAN  SEM HV: 30.0 kY ¥ 5.00 ka VEGAT TESCAN|
" Det: 5E 20 pm Wik $4.52 mm
Wiew Neid: B0.8 pn  Date(midlyll 121014 FT TUL Liberés WViow Piedd: B3.0pm  Date[midly FT TUL Liberee

Obrazek 21 : PVB 12 hmotnostnich %, zvétseno 5000x, a) odstredivé b) kombinované.
Detail zapletenych, zdvojenych a rozvétvenych viaken na obrazku a) i b).
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Obrazek 22 : PVB 14 hmotnostnich %, zvétSeno 100x, a) odstredivé b) kombinované. Na
obrazku a) pocetna nedlouzena vildkna a minimalni orientace vrstvy, se svazky vldken.
Obrazek b) vrstva vldken neobsahuje viakenné svazky a vyskyt nedlouzenych vildken je
minimalni. Minimalni je i orientace viaken ve vlakenné vrstve.

*

BEM MV 3008V BEM MAG:1.00 ki [ | VEGAI TESCAN  SEMNW 300KV  SEMMAG: 100k | | | VEGAI TESEAN

WO: 12.81 mm Det SE oy WO 1490 mm Det: 5E 100
Wiew Mgt 277 gy Date(miary). SRS FT TUL Libsree Wirw feid- 416 pm Dataimiddy): 0218716 FT TUL Liberso

Obrazek 23 : PVB 14 hmotnostnich %, zvétseno 1000x, a) odstredivé b) kombinované.
Detail vad. Na obrazku a) velmi nestejnomérna vilakna. Na obrazku b) sniZzeni Cetnosti
nedlouzenych vilaken.
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Wiew fedd: 554 i Date{midty | QU TENE FT TUL Libeves Wiaw Bold” 8.0 gm  Datsd midy ) DRTIS FT TUL Libarac

Obrazek 24 : PVB 14 hmotnostnich %, zvétseno 5000x, a) odstredivé b) kombinované.

7.1.2 Vyhodnoceni zvlaknovani PVB a diskuse

Polyvinyl butyral byl zvlakriovan jako prvni ze vSech tfi polymernich materiald. PFi
zvlaknovani se na spinnereté velmi rychle tvorila zasychajici vrstva polymeru, ktera
znesnadnovala dalsSi vyrobu vlaken. Vzhledem k mnozstvi spotrebovaného
polymerniho roztoku se na kolektoru tvorila jen velmi fidkd pavucinka, navic silné
posSkozena odletujicimi kapkami polymeru. Pri odstfedivém zvlaknovani se ve
vldkenné vrstvé vyskytovalo mnoho defektl. Perlicky se zvySujici se koncentraci
roztoku ubyvalo. Velmi Casty je vyskyt zdvojenych vldken zplsobeny dopadem
vlaken s neuplné odparenym rozpoustédlem na kolektor.

Ve vldkenném materidlu vyrobeném kombinovanym postupem se vyskytoval
vysoky pocet svazkd vidken ¢asto mirné zakroucenych. Vyskyt perli¢ek je vyrazné
nizSi. I zde byla vlakna zdvojena, avSak ne tak casto, jako u odstredivého
zvldknovani. Objevovala se vldkna rozdvojenda. Pfi porovnani vlakennych vrstev
pochazejicich ze stejnych koncentraci PVB je znatelny trend Ubytku perlicek pfi
kombinovaném zvlakriovani oproti odstfedivé metodé. Vyskyt hrubych defektd v
podobé vlaken velkych primérl, az blok( polymeru, pfipominajicich zmackanou folii
byl pfi kombinovaném zvlaknovani taktéz omezen. Vldkna vyrobena kombinovanym
zvldkriovanim méla mensi priméry a vyskyt defektl byl taktéz nizsi. Smérodatna
odchylka prdmérd vidken doklada stejnomérnéji vyrobena vldkna (Tabulka 3).

41



7.2 Zvlaknovani PCL

Vzorky PCL byly vyrabény za teploty 23,6°C a relativni vihkosti vzduchu 40 %.
Stejné jako u vlaken vyrobenych PVB, byly i u PCL vypracovany krabi¢kové grafy a
nasledné vypoditany aritmetické prdméry prdméru vildken, jejich smérodatné
odchylky a intervaly spolehlivosti. V grafu 5 jsou patrné extrémni hodnoty pramérd
vldken a to predevsim u odstredivého zvldkrovani roztok( koncentrace 18 a 20 %.
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PCL 16 hmot. % PCL 16 hmot. % PCL 18 hmot. % PCL 18 hmot. % PCL 20 hmot. % PCL 20 hmot. %
odstredivé kombinované odstredivé kombinované odstredivé kombinované

Graf 5: Zvlaknovani PCL. Krabicovy graf znazoriujici namérené hodnoty priimérd vidken

PCL. Box definuje hodnoty Q1 a Q3 oddélené medianem. Na Uselce vychazejici z boxu je

vynesena hodnota 1,5 ndsobku mezikvartilového rozpéti. Znakem < je oznacena hodnota
aritmetického prdmeéru, O vzdalena pozorovani a hvézdi¢kou extrémni hodnoty.
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Graf 6: Zvldkrfovani PCL 16 hmotnostnich % - histogram ¢etnosti prdmérd viaken.
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Graf 7: Zvldkrfovani PCL 18 hmotnostnich % - histogram &etnosti prdmérd viaken.
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Graf 8: Zvldkriovani PCL 20 hmotnostnich % - histogram &etnosti prdmérd viaken.

V grafech 6,7 a 8 jsou porovnany Cetnosti vyskytu vliaken PCL, rozdélenych podle
prumérl do deviti skupin. AZ na roztok 16 % (Graf 6) vykazuje kombinované
zvlaknovani PCL vetsi pocty jemnéjsich vlaken, nez zvlaknovani odstredivé.
Porovnanim p a o PVB vldken v (Tabulka 4). Stoupajici koncentarce zvladknovanych
roztok( vede ke zvySovani p primérl vldken stejne jako o. Vyjimkou je pouze
pokles u kombinovaného zvlaknovani PCL 20 hm. %, kde naopak hodnoty y a o
primeérd vidken klesly. PFfi porovnani hodnot u a o rozdilnych metod, ale shodnych
koncentraci polymernich roztokd dochéazi u kombinovaného zvldkriovani, az na
zminénou vyjimku v pripadé PCL 16 hm. %, k poklesu hodnot y a o oproti
odstredivému zvlaknovani.

Tabulka 4: Prehled aritmetickych primérl p a smérodatnych odchylek o primérd vidken

PCL.
Porovnani aritmetickych prdmérd p a smérodatnych odchylek o priméra vidken PCL [um]
odstredivé zvlaknovani kombinované zvlaknovani
¥ o M o
PCL 16 hm. % 0.75 0.35 0.89 0.57
PCL 18 hm. % 1.54 0.95 1.19 0.65
PCL 02 hm. % 1.79 1.09 0.91 0.40

44



7.2.1 PCL, snimky SEM

5 s
SEM MV; 200 kY SEM MAG: 100 & |4 i VESAI TESCAN  SEM WV 300 kY SEM MAG: 100 5 1L VEGAI TESCAN

WD: 11.08 mm Dat: 5E 500 pm WD 1363 man Det: SE 500 pm
Wiaw findd: 2,08 men Dariw|midiy]: D458 FT TUL Libaree Wiew finid: 2,08 mm  Dwieimidiy): 0411545 FTTUL Libarsc

Obrazek 25 : PCL 16 hmotnostnich %, zvétSseno 100x, a) odstredivé b) kombinované. Na
obrazku a) pocetna nedlouzena vidkna velkych prdmért a minimalni orientace vrstvy.
Obrazek b) zobrazuje vyrazné orientovana vlakna s obéasnym vyskytem defektd.

SEMHV: 300 kY SEMMAG: 1.00kx | | ] VEDAI TESCAN SEMHV: 300KV | SEMMAS:100kx | ([ [ | 1|
WD 1378 mm Det: 58 | 50 pm WO 13T mm Det: 3B 50 yarn
View Bigid: 208 jam  Dade{middy 044515 FT TUL Libersc iww fhaid; 208 pm | Datejmicy): BU151S

Obrazek 26 : PCL 16 hmotnostnich %, zvétSeno 1000x, a) odstredivé b) kombinované.
Detail vad. Na obrazku a) Zdvojena vldkna. Na obrazku b) je viditelny ¢asty vyskyt koralk{
na niti.
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SEM HV: 3.0 KW | BEM MAZ: 5.00 kx | | WESAI TESCAN  SEWMHW: J00KY  SEMMAG: 5.00 kx (| |

WO: 1178 min Dot SE 70 pm WO: 11.78 mm Det: SE 18 ym
Viow Tiald: 415 pm [ Dats {midiy| 041 5145 FT TUL Liberec View fiadd: 415 pm | Dahs|midry|: 0441515

Obrazek 27 : PCL 16 hmotnostnich %, zvétseno 5000x, a) odstredivé b) kombinované. Na
obrazku a) svazky vldken a vlakna velkém priméru. Na obrazku b) zdvojena a spojena
vlakna.

SEM HV: 0.0 KW SEM MAG: 100 % i | VEQA) TESCAN  BEM HW: 30.0 kW SEM MAG: 100 5 [N i

WO 1180 mm et SE 500 pm WO 13,78 mm el 5B 500 ym
View flsdd: 208 mir | Date[mudry|: 041 545 FT TUL Libarac View fodd- 2.08 mm  Dete(mddiy) D4M51S

Obrazek 28 : PCL 18 hmotnostnich %, zvétSeno 100x, a) odstredivé b) kombinované. Na
obrazku a) i b) poletna nedlouzena vldkna velkych primérd. Obrazek b) vykazuje nizsi
vyskyt vldken vysokych priimérd. Orientace vlakenné vrstvy je vyssi.
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SHM WV 300 WY SEM MAS: 1.00 ke I (| EIR I. VEGAD TESCAN  SEM WV 3006V SEM MA 1-ﬂ.|-_-.l 1 VEGAD TRECAN

Y
W: 12.83 mm Det: 5E 30 pm WD: 12.68 mm Det: 55 50 gm
View Neid: 208 pm  Datefmidyy ) 041515 FTTUL Litarwe View flaid; 208 prm  Date|midly): 04H515 FTTUL Libarwe

Obrazek 29 : PCL 18 hmotnostnich %, zvétseno 1000x, a) odstredivé b) kombinované. Na
obrazku a) svazky vlaken a vlakna velkém prameéru. Viditelné jsou i spiraly vzniklé ohybovou
nestabilitou polymerniho proudu. Na obrazku b) jsou viditelna zdvojeni a spojeni viakna.
Dale mdzeme pozorovat perlicky, spiraly vidken do sebe zakroucena vlakna.

SEM HV: 3008 kW SEM MAS: 500 ki I | VESAL TESCAN  SEM W 3000 kW SEM MAG: 5.00 kx | 1§+ VEGAI TESCAN

WO 12.0% mum Det: SE A0 WO 13,88 mm Dat; SE 10 jim
View fisdd: 41.5 gm  Date{midy ). 41515 FT TUL Libiwec View fSald: 41.5 pm | Datis|midy): 0411515 FT TUL Libsrac

Obrazek 30 : PCL 18 hmotnostnich %, zvétSeno 5000x, a) odstredivé b)
kombinované. Obrazek a) ukazuje datail svazku vilaken s vlakennou spiralou. Na
obrazku b) je detail sto¢eného viladkna. Na nékolika vlaknech je mozné pozorovat i
zarodky koralkd na niti.
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SEM HV: L0 WV SEM MAG: 100 | I { VEGA] TESCAN  SEM HW: 30.0 bV SEM MaG: w0x | it WEGAD TESCAN
WO 11.75 mm Det- SE S0 um WD 13.81 mm Dot SE 500 um
View fdd: 2.08 mm  Data(middy): 041515 FT TUL Libarec WViaw Nakd: 2.08 mm  Data(middy): 0441515 FT TUL Libaren

Obrazek 31 : PCL 20 hmotnostnich %, zvétSeno 100x, a) odstredivé b) kombinované. Na
obrazku a) jsou pocetna nedlouzend vldkna velkych prdmérd. Obrazek b) vykazuje
podstatné nizsi vyskyt vlidken vysokych primérd.

-
k7

SEM MAG; 1.00kx | | VECAL TESCAN  SEM H: 30.0 kW SEM WAG: 1,00 ks | VEGAD TESCAN
WD: 12,82 mm Det: 5E 30 pm WD 1001 mm Det: 5 50 pm
View Neld: 307 g Datejmidyy ) 041515 FT TUL Libeveg View floid: 207 g Daba{rmidiy): 04/1515 FT TUL Libarec

Obrazek 32 : PCL 20 hmotnostnich %, zvétSseno 1000x, a) odstredivé b) kombinované. Na
obrazku a) jsou zdvojena vlakna a mnozstvi viaken s koralky na niti. Na obrazku b) jsou
viditelna zdvojeni a svazky vlaken.
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VEGAD TESCAN  SEM WV 3008 kY SEM MAG: 5,00 ke I—._._:_:_._E_I VEGAY THSCAN
WO: 12.62 mm Det: 56 0 pm WO: 12.67 mm Det: 5E 18 pm
View Nedd: 49,5 pm  Datejmudy); B415H5 FTTUL Liarwe Vi Tindds 41,5 pm Datnimidiy}; B4H5MS FTTUL Libpres

SHM WV 300 kY SEM MAS: 5 00 ke L | |

A |

Obrazek 33 : PCL 20 hmotnostnich %, zvétseno 5000x, a) odstredivé b) kombinované.

7.2.2 Vyhodnoceni zvlaknovani PCL a diskuse

Polykaprolakton byl zvldknovan v poradi jako druhy. Objevovaly se zde podobné
problémy s tvorbou filmu na spinnereté jako u predchoziho polymeru. Obecné Ize
fici, ze ve vldkenném materidlu vyrobeném pouhym odstredivym zvldknovanim
prevazovala vldkna o velkych primérech a velké mnozstvi defektd. Velkd cast
vldken o velkych primérech byla ve formé rliznych spirdl. Velmi ¢asto se objevovaly
prameny stoc¢enych vidken s velmi odlisnymi prdméry. Taktéz se objevovala vldkna
sto¢ena do formy spirdly.

Pfi kombinovaném zvlaknovani byl vyskyt hrubych defektd velmi vyrazné
potlacen a vldkna se jevila jako stejnomérnéjsi a usporadanéjsi. Bylo pozorovano
vétveni vldken a kordlky na niti. Svazky vldken obsahovaly jejich mensi pocet o
podobnych primérech. Jejich vyskyt byl taktéz podstatné nizsi.

Kromé vzorku PCL 16 hm. %, u kterého doslo pfi kombinovaném zvlaknovani
ke zvySeni u a o praméru vlaken, byl u ostatnich dvou koncentraci zaznamenan
pokles obou parametr(. D& se Fici, Zze kombinované zvlaknovani v tomto pripadé
zcela zménilo strukturu vldkenného materidlu.
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7.3 Zvlaknovani PA6

Roztoky PA6 byly zvlaknovany pfri teploté 23,6°C a relativni vihkosti vzduchu 40 %.
Nejvysi nehomogenitu vykazoval opét vzorek o nejvyssi hmotnostni koncentraci.

4 hd 4 ,
Zvlaknovani PA6
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PAG6 13 hmot. % PA6 13 hmot. % PAG6 15 hmot. % PA6 15 hmot. % PAG6 18 hmot. % PA6 18 hmot. %
odstredivé kombinované odstiedivé kombinované odstiedivé kombinované

Graf 9: Zvlaknovani PA6. Krabicovy graf znazorfiujici namérené hodnoty primérd vidken

PA6. Box definuje hodnoty Q1 a Q3 oddélené medianem. Na Usecce vychazejici z boxu je

vynesena hodnota 1,5 ndsobku mezikvartilového rozpéti. Znakem <> je oznacena hodnota
aritmetického prdmeéru, O vzdalena pozorovani a hvézdi¢kou extrémni hodnoty.
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Graf 10: Zvlaknovani PA6 13 hmotnostnich % - histogram etnosti priméra vidken.
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Graf 11: Zvladknovani PA6 15 hmotnostnich % - histogram ¢etnosti primérd vidken.
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Graf 12: Zvlaknovani PA6 18 hmotnostnich % - histogram ¢etnosti pramérd vidken
Z grafd 10,11 a 12 je zfetelny vyskyt vétdiho poctu jemnych vldken PAG,
vyrobenych kombinaci zvldkrovani. Hodnoty y a o vldken PA6 v tabulce 4
nevykazuji zadné abnormality. Ve vSech vzorcich doslo pfi kombinovaném
zvlaknovani k poklesu hodnot p oproti odstredivé metodé. Stejné tak i hodnoty
smérodatnych odchylek pfi kombinaci zvlaknovani poklesly avykazuji absolutné

Ay

nejnizsi hodnoty ze vSech vzork( vyrobenych polymerd.

Tabulka 5: Prehled aritmetickych primérl u a smérodatnych odchylek o pramérd vidken
PAG.

Porovnani aritmetickych prdmért p a smérodatnych odchylek o primérd viaken PA6 [um]

odstredivé zvlaknovani kombinované zvlaknovani
M o M o
PA6 13 hm. % 0.64 0.29 0.41 0.17
PA6 15 hm. % 0.60 0.24 0.45 0.14
PA6 18 hm. % 1.05 0.54 0.74 0.25
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7.3.1 PA6, shnimky SEM

SEM HV: 30.0 kV SEM MAG: 100 x 1 |} | | VEGA3 TESCAN SEM HV: 30.0 kV SEM MAG: 100 x | VEGA3 TESCAN
WD: 13.62 mm Det: SE 500 pm WD: 13.98 mm Det: SE 500 pm
View field: 2.08 mm Date(m/dly): 04/15/15 FT TUL Liberec View field: 2.08 mm Date(m/d/y): 04/15/15 FT TUL Liberec

Obrazek 34 : PA6 13 hmotnostnich %, zvétSeno 100x, a) odstredivé b) kombinované. Oba
vzorky materidlu obsahuji mnoZstvi perli¢ek a toroidd, které se v pfedchozich polymernich
materialech nevyskytovaly. U obou snimkl je patrna orientace celé viakenné vrstvy.

&~

I

7

: >
SEMMV: 0.0V SEMMAS:t00ke | | | | VEGAI TESCAN  SEMMWV: 30.0MY | SEMMAS: 100k | | 0| VEGA TESCAN
WD 14,11 mm Det: 5E WO: 1401 mm Det; 58 S0 jum

View Neid: 208 pm  DatsjmunYy | B41515 FTTUL Libaree View Naid; 708 pm | Dats{midly): 04155 FTTUL Litssree

Obrazek 35 : PA6 13 hmotnostnich %, zvétSeno 1000x, a) odstredivé b) kombinované. Na
obrazku a) svazky jemnych vlaken. Velmi Casty je vyskyt spiralovitych vlaken vzniklych
ohybovou nestabilitou polymerniho proudu. Na obrazku b) zfetelné ubylo spiralek.
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" §
SEM HV: J.0 KV BEM MAJ: 5.00 kx | | WEGA) TESCAN  SEM WV 0.0 kY SEHW MAG: 500 kx [l | WEGAD TESCAN|
WE: 141 mm Diet- SE 10 um WO: 1401 mm Del- SE 10 pm
View Nald: 41.5 pm  Dabe{midiy|: 041545 FT TUL Libarec View fisid: 41.5 pm  Dadefm/diy): DA151S FT TUL Liberes

Obrazek 36 : PA6 13 hmotnostnich %, zvétSeno 5000x, a) odstredivé b) kombinované.
Detaily spirdlovitych vidken a jejich svazkd.

A ——
- Nl [ A —

i ides \; —— =

SEM MAG: 100 = i i i WEGA] TESCAN  SEM HV: 30KV sEMMAG: 00x | il WEGAD TESCAN
WD mim Dot GE 800 um WD 14.93 mm Dot GE 500 pm

View Nadd: 2.08 mm  Datapmiddy): 041515 FT TUL Libarec Viaw Nakd: 2.08 mem | Date(middy): 04/15/15 FT TUL Libaren

Obrazek 37 : PA6 15 hmotnostnich %, zvétSeno 100x, a) odstredivé b) kombinované. Na
obrazku a) je dobfe patrny velmi pocetny vyskyt perli¢ek a defektld. Na obrazku b) je
znatelna vyrazna orientace vlakenné vrstvy.
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o /

- r - ‘ 4 s oeth S
SEM p; 30.0 kW SEM MAG: 1,00 ks ol ] VEDAY TESCAN  SEM My: 30.0 kY SEW MAG: 1.00 kx i | VEQAD TESCAN
Wi 14,68 mm Dut: SE 80 Wi 1415 mm Dot 5E 5 pm
View Naild: 208 ym  Dartw|miedry]: (4SS FTTUL Liberwe View fiald: 208 | Dae(midiy}: B1S1S FT TUL Libarme

Obrazek 38 : PA6 15 hmotnostnich %, zvétSeno 1000x, a) odstredivé b) kombinované.
Detail perli¢ek a toroidl na obou obréazcich se snizenym vyskytem defektd na obrazku b) Na
obrazku b) je znatelny nizsi vyskyt spiralovitych vlaken.

sEMMAG:Sg0ke | | | (| (| VESAITESCAM  SEMMw: 300 sEMMAS:SMokx | | [ |  vEsAITESCAN
Det: 58 10 pm 2 10 pm
View Nedd: 495 pm  Datejrudly ) 041515 FTTUL Libavez FTTUL Libavec

Obrazek 39 : PA6 15 hmotnostnich %, zvétSeno 5000x, a) odstredivé b) kombinované.
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SEM HV: 30.0 kY SEM MAG: 180 x i i I VESAI TESCAN  SEM HV. 100&Y EEM MAG: 180 5 i VEGA] TEECAM
WD: 13.98 mm Dat: 58 500 pm W¥D: 1368 man Det; SE 500 pm
Wiew findd: 2.08 men  Daim|midhy . D4M 595 FT TUL Libarec Wiew finid: 2.08 mm  Dedeimidly)! B4/15/4% FT TUL Libarec

Obrazek 40 : PA6 18 hmotnostnich %, zvétSeno 100x, a) odstiedivé b) kombinované. Na
obou obrazcich je velmi nizky vyskyt defektt. Na obrazku b) je znatelna vyrazna orientace
vldkenné vrstvy.

— : ¥
SEM A 300 WY SEM MAG: 100ke | | I VEGAY TESCAN S8 HV: 300 kW SEM MAG: 1.00 ks L TR | VEGAD TESZAN

WO: 11,88 man Det: SE 50 pm WO 12.88 mm Dat: 5B
View Nald: 208 g Datadmiisly): B4 5105 FTTUL Libaree Wi Medd: 208 pm Date(mvly|: 1401515 FTTUL Libarsc

Obrazek 41 : PA6 18 hmotnostnich %, zvétSeno 1000x, a) odstredivé b) kombinované. Na
obrazku a) je vznatelny velmi Casty je vyskyt spiralovitych vlaken. Na obrazku b) se spiralky
témeér nevyskytuji.
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FHEM WV 308 kY SHM MAG: 5.00 ka l | VEGAI TESCAN  SEM WV 30.0 kv SEM MAG: 500 ka | VEGAD TESCAN
WO 12.80 mm Dot 58 10 pm WO: 1288 mm Det: 5E 10 pm
View Nedd: 4.5 pm  Datepmidly ). M4/1595 FT TUL Liberec View fipld: 41.5 pm  Distw|midly). 041595 FT TUL Libsprec

Obrazek 42 : PA6 18 hmotnostnich %, zvétSeno 5000x, a) odstredivé b) kombinované.

7.3.2 Vyhodnoceni zvlaknovani PA6 a diskuse

Jako posledni z polymer( byl testovan polyamid 6. Tvorba pavuciny byla
bezproblémova. Pri odstredivém zvldknovani se takika nevyskytovaly svazky vidken.
U 13% a 15% roztoku byl zaznamenan zvySeny vyskyt perli¢ek a toroidd. U 18%
roztoku PA6 se objevila vldkna o velkych priimérech. Velmi ¢asto byly pozorovany
jemné vldkenné spiraly.

U kombinovaného zvlaknovani véech tfi vzorkd byla vétSina jmenovanych
nezadoucich efektl vyrazné zredukovana. Vldkenny materidl se jevil celkové
usporadanéjsi. U kombinovaného zvlaknovani doslo u vSech koncentraci k poklesu
aritmetického priméru tlousték vldken. Se zvySujici koncentraci roztok( se
zvySovala stejnomérnost vldken. I u polyamidu 6 se tedy da konstatovat, ze
kombinované zvlaknovani ma vliv na strukturni vlastnosti produkovaného materialu.
Dle predpokladu dochdzi oproti odstfedivému zvldknovani ke snizovani poctu
defektd, snizovani priméra vidken, egalizaci a k jejich vy$si orientaci.
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7.4 Porovnani prumérnych hodnot vSech vzorku

Pfehled u praméru vlaken ze vsech zvlaknovani [um]

¢ PVB 10% odsttedivé
1.80 51,79 A PVB 12% odstiedivé
©® PVB 14% odstiedivé

4 PVB 10% kombinované

1.58 . 2

1.54 A PVB 12% kombinované

® PVB 14% kombinované

@ PCL 16% odstredivé

laken [pum]

1.30 A PCL 18% odstredivé
} 1.21 % 119 ® PCL 20% odstredivé

% 1.14 @ PCL 16% kombinované
= } % 1.05 A PCL 18% kombinované
% 0.98 T T ® PCL 20% kombinované
5 0.89 Y 0.91 # PA6 13% odstredivé
0.80 - A PA6 15% odstredivé

% — 0.75 $ o7 ® PAG 18% odstredivé

0.64 } ; 4 PA6 13% kombinované
0.60
A PA6 15% kombinované

umeérv

Pr

— —

2 045 ® PA6 18% kombinované

$ 041

Graf 13: Pfehled aritmetickych prdmért z naméfenych prdmért vldken vyrobenych ze véech
koncentraci polymernich roztokd metodou odstfedivého zvldknovani a jeji kombinaci
s elektrostatickym zvlaknovanim.

V poslednim grafu (Graf 13) jsou zobrazeny aritmetické priméry pramérQ vidken,
véetné intervalu spolehlivosti, véech $esti zvldkfovanych polymernich roztokd. Graf
znazorfiuje rast p prumérl vidken se zvysujici se koncentraci polymerniho roztoku.
K poklesu hodnoty p priméru oproti roztoku s nizsi koncentraci doslo pouze u PCL
20 % kombinovného a PA6 15 % odstredivého zvlaknovani. DalSim provnanim jsou
hodnoty u primérd vidken mezi odstfedivym a kombinovanym zvladknovanim.
Kombinované zvldknovani vykazuje pokles p primérl vldken oproti zvidknovani
odstredivému. Jedinou vyjimkou jsou vlakna PCL 16 %vyrobena kombinované.
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8 Zavér

Metodami odstredivého a kombinaci odstredivého a elektrostatického zvldknovani
byla vyrobena vldkna. Vlakna byla vyfotografovana na SEM, zmérena a vysledky z
obou metod pro stejny polymer a shodnou koncentraci mezi sebou porovnany. Déle
byla hodnocena struktura vidken a defekty vyrobené vidkenné vrstvy.

U vSech vildken byl u kombinovaného zvlaknovani pozorovan ubytek vad
oproti odstfedivému zvladknovani. Snizoval se pocet vldken o velkych primérech a
perli¢ek. Zmensil se i pocet vldken usporadanych do pramend. U pramend nadéle se
vyskytujicich ve vzorcich z kombinovaného zvldknovani se snizil pocet vldken v nich
obsazenych. Snizila se i frekvence vyskytu zdvojenych vldken. Vldkna obsazena ve
vlakenné vrstvé vyrobena kombinovanou metodou se jevila jako lépe orientovana.

Pfi porovnani vysledkd mérfeni primérd vidken byl zjistén pokles y pramérd
vldken a jejich smérodatnych odchylek. K nejvyraznéjsim poklestm p pramérd
vldken PCL a PA6. Nejmensi rozdily hodnot mezi obéma metodami byly pozorovany
u roztokd PVB. I u PVB v$ak dodlo u kombinovaného zvlakriovani ke zlepSeni vSech
sledovanych parametrd.

Na zavér je tedy mozné konstatovat, Ze kombinované odstredivé a
elektrostatické zvladknovani zvysuje orientaci vlakenné vrstvy. Oproti odstredivému
zvlakriovani vznika ve vldkenné vrstvé méné defektd, vldkna jsou stejnomérnéjsi s
niz§im p praméra vidken.
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