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Tato bakalarska prace se zabyva pripravou nanovlaken z ligninu. V teoretické ¢asti je po-
pisovan lignin, jeho struktura a zplsoby extrakce. Dale se hovoti o uhlikovych vlaknech
z ligninu a jejich vyrobé. Teorie se vénuje také nékolika metodam vyroby nanovlaken.
V experimentalni ¢asti byly vyrobeny vlakna z ligninu. Vlakna byla morfologicky analyzo-
vana. Metody vyroby se zamétuji na elektrostatické zvlaknovani. Pouzivano bylo stejno-
smérné i stridavé elektrické pole. Pro vyrobu vlaken byly navrZeny rozpoustédlové
systémy na zakladé Hansenovy teorie rozpustnosti. U pfipravenych roztoki ligninu byl

zkouman relaxac¢ni ¢as a viskozita.

Kli¢ova slova

Lignin, nanovldkna, uhlikovd vidkna, elektrostatické zvldkriovdni, rozpustnost

This bachelor thesis deals with the preparation of lignin nanofibres. Lignin, its structure
and extraction methods are described in the theoretical part. It then speaks about carbon
fibres from lignin and their production. Theoretical part also concerns itself with a few
methods of nanofibre preparation. In the experimental part fibres from lignin were made
and morphologically analysed. Methods of fibre production are focused at the use of
electrospinning. Both AC and DC electric fields were used. For the purpose of fibre produ-
ction a few solution system were devised according to Hansen solubility parameters. Re-

laxation times and viscosity of the prepared lignin solutions were measured.
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Nanomaterialy jsou v dnesni dobé jiz nedilnou soucasti nasich zivotd. Diky svému
potencidlu nasly vyuZiti v mnoha primyslovych odvétvich. Jednim z nanomaterialt
jsou uhlikova nanovlakna. Ta jsou zasluhou svoji vyborné pevnosti a malé vaze dnes
Siroce vyhledavanym materidlem pouzivanym od mediciny a astronomii po vyrobu
sportovniho vybaveni. V soucasnosti je az 80 % veskerych uhlikovych vlaken
vyrabéno z polyakrylonitrilu (PAN), ktery je produktem zpracovani ropy.
S nartistajici poptavkou po uhlikovych vlaknech je potieba najit ekologickou i
ekonomickou alternativu (Bajpai 2017).

Lignin je druhd nejrozsirenéjsi organicka latka. Je dostupnou obnovitelnou
surovinou s vysokym obsahem uhliku. Tato prace si klade za cil ukazat lignin jako
potencialné levnou a environmentalné prijatelnou alternativu pro vyrobu uhliko-
vych nanovlaken.

Pro pripravu nanovlaken z ligninu se zamérujeme na vyuziti nové metody
zvlakinovani stiidavym elektrickym polem. Z diivodu uziti této metody bylo navr-
zeno nékolik rozpoustédlovych systémi pro pripravu roztoki ligninu. U roztoki
byly zméreny relaxacni Casy a viskozita a diskutovan jejich vliv na elektrostatické
zvlakiiovani. Vyrobena vldkna byla morfologicky analyzovdna pomoci elektrono-

vého mikroskopu.
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2.1 Lignin

Termin lignin pochdazi z latinského vyrazu ,lignum“ znamenajici dievo. Byl poprvé
izolovan ze dfeva v roce 1838 francouzskym chemikem Payenem. Lignin se vysky-
tuje u cévnatych rostlin a zastava nékolik funkci, napriklad méni permeabilitu
a zlepSuje tepelnou stabilitu bunécnych stén. Primarné ale slouZi jako stavebni ma-
terial, ktery dodava strukturni pevnost rostlinnym tkanim. Lignin tvori kolem 15-40
% hmotnosti cévnatych rostlin, a je tudiZ po celul6ze druhym nejhojnéji zastoupe-
nym polymerem na Zemi (Faruk a Sain 2016).

Lignin je jednim z velice dilezitych zdrojt pro syntézu ekologicky prijatel-
nych polymeri. Ziskava se z prirodnich obnovitelnych zdrojii, je netoxicky a ma
rizna vyuziti. Hlavni zplisob ziskavani ligninu je jakoZto vedlejsi produkt papiren-
ského priimyslu. Timto zptisobem se ligninu vyprodukuje i pres 30 milioni tun
rocné, z ¢ehoz je vétSina ihned spdlena jako palivo (Hatakeyama a Hatakeyama

2009).

2.1.1 Struktura

Lignin miiZe byt definovan jako amorfni, polyfenolicky material sklddajici se ze ti{
derivatt fenylpropanu. Témito derivaty jsou monolignoly koniferylalkohol, sinapy-
lalkohol a p-kumarylalkohol. V ptirodé tyto monolignoly podléhaji chemickym zmeé-
nam a vyslednymi podjednotkami ligninu jsou pak p-hydroxyfenyl (H), guaiacyl (G)
a syringyl (S). Podjednotky jsou spojeny vazbami uhlik-uhlik a etherovymi vazbami,

jak je vidét na obrazku 2.1 (Gargulak et al. 2015).

14
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Molekula ligninu nema piesné definované sloZeni. Obecné vzato je chemicky a fyzi-

kalné heterogenni povahy, ktera je pfimo zavisla na prirodnich faktorech pritom-

nych béhem syntézy. Jednotlivé monomery jsou tedy spojeny do trojrozmérného

polymeru bez usporadané a opakujici se makromolekularni struktury (Hatakeyama

a Hatakeyama 2009; Chung a Washburn 2016).

Heterogenita ligninu je pravdépodobné zptisoben také odliSnostmi v enzy-

matickém aparatu riiznych druhi rostlin. Prikladem muze byt vyrazny rozdil v za-

stoupeni jednotlivych monomernich jednotek u rostlin nahosemennych (softwood),

dvoudéloznych (hardwood) a u trav. PricemZ softwood lignin obsahuje prevazné G

s malym mnozZstvim H jednotek a hardwood lignin je smés G a S jednotek témér bez

obsahu H (Lourenco a Pereira 2018). U trav jsou G a S jednotky zastoupeny v podob-

ném mnozstvi a H jednotek je vice neZ u hardwood ligninu (Boerjan et al. 2003).
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Obrazek 2.2: Priklad struktury ligninu izolovaného z buku (Gargulak et al. 2015)
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2.1.2 Extrakce ligninu

Lignin je v rostlinach zakomponovan spole¢né s celul6zou a hemicelul6zou do kom-
plexni struktury. Pro izolaci ligninu z této struktury byly vyvinuty rtizné metody
(Chung a Washburn 2016). V tabulce 2.1 Ize vidét rizné zdroje ligninu a jejich po-

rovnani v zavislosti na obsahu ligninu, hemiceluldzy a celulo6zy.

Tabulka 2.1: Polymerni komponenty rostlinné biomasy a rostlinnych materidlii
(Koch 2006)

Zdroj (%) Ligninu (%) Hemicelulozy | (%) Celulozy
Hardwood 16-24 25-35 43-47
Softwood 25-29 25-29 40-44
Bavlna 1 2 71

Konopi 6 22 70

Juta 13 14 71

Sulfatovy proces - Nejcastéjsi zptisob vyroby buniciny z biomasy. Nejvétsi ¢ast své-
tové produkce probiha pravé touto metodou. Je zaloZzena na chemické reakci, ktera
degraduje a rozpousti lignin. V poslednim kroku tohoto procesu se vyuziva konden-
zalni reakce, ktera poskytuje hydrofobni lignin s obsahem asi 1 % siry. Hlavni pou-
Zivané chemikalie jsou NaOH a NazS.

Sulfitovy proces - Je zaloZen na reakci dievné biomasy s SOz za zvySené teploty
a po dobu 3-7 hodin. Vysledny lignin je rozpustny ve vodé v dlisledku vyssiho mnoz-
stvi obsazenych sulfonatl. Tento lignin ma i pomérné Sirokou distribuci molarni
hmotnosti a obsahuje velké mnoZstvi popela.

Organosolv proces - Zahrnuje vice metod pouZivanych k extrakci ligninu
z biomasy. Metody jsou zaloZeny na pouZiti smési s organickymi rozpoustédly, jako
je napriklad ethanol, methanol, kyselina mravenci nebo octova. Tato metoda je
velice efektivni a vysledny lignin s nizkou molarni hmotnosti je bez obsahu siry.
BohuZel je tento proces pomérné ndkladny pravé z diivodu pouZiti organickych

rozpoustédel.
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Metoda parni exploze - Tato metoda vyuziva stlacenou paru (200-2000 psi) o vy-
soké teploté (180-230 °C) pro rozpusténi ¢asti biomasy a rozmélnéni zbytku nasled-
nou prudkou expanzi. Takto ziskany lignin ma podobné vlastnosti jako organosolv
lignin.

Preduprava ziredénou kyselinou - Lignin mliZe byt extrahovan z biomasy i vyuZi-
tim rlznych kyselin, naptiklad H2S04, HNOs3, HCI, H3PO4 a kyseliny Stavelové. Hlav-
nim principem této metody je kyseld hydrolyza biomasy, pri niZ se uvoliuji
monosacharidy a oligosacharidy. Tento proces zanechava porézni strukturu tvore-
nou ligninem a hemicelul6zou. Celkové je proces pomérné levny, ale vysledny lignin

obsahuje zbytky cukrii a jejich derivati (Chung a Washburn 2016).

2.1.3 Hansenovy parametry rozpustnosti ligninu

Lignin je za normalnich podminek pevna latka a pro elektrostatické zvlakinovani je
ho tedy zapotiebi rozpustit. Pro urceni vhodnych rozpoustédel je vyhodné pouzit
Hansenovy teorie rozpustnosti (Hansen 2007). Tato teorie vyuZziva obecny Hilde-

brandliv parametr rozpustnosti &, ktery déli na 3 komponenty

Ot = 8p? + Op? + Ou?

kde 6p odpovida disperznim interakcim mezi do¢asnymi indukovanymi dipoély, ép
odpovida polarnim interakcim pritomnym v pripadé molekul s permanentnim dip6-
lem a 6n odpovida vazbam vodikovymi miistky. Hansenovy parametry tvofii trojroz-
mérny prostor rozpustnosti dané latky. Do tohoto prostoru je vynesena kulova
oblast se stfedem danym souiadnicemi rozpustnosti a empirickym polomérem Ro.
Pokud se rozpoustédlo nachazi v kulové oblasti, potom by mélo byt schopno poly-
mer rozpoustét (Hansen 2007).

Trojrozmérny systém je ale problematicky na zobrazeni, a tedy na interpre-
senovy parametry viz graf 2.1. Konstrukce Teasova grafu je zaloZena na
predpokladu, Ze vSechny v ném zobrazované materialy maji stejnou hodnotu Hilde-
brandova parametru rozpustnosti. Celkova presnost informace o rozpustnosti je
tedy timto sniZena. I ptesto je Teastliv graf hojné vyuzivdm pravé pro svoji jednodu-
chost a ndzornost (Luo et al. 2010).
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Disperzni sily

Graf 2.1: Priklad Teasova grafu ligninu s vyznacenou interakcni oblasti a
zkoumanymi rozpoustédly
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2.2 Uhlikova vlakna z ligninu

Uhlikové vlakno je vlakenny material, ktery obsahuje alespont 90 hm% uhliku. Uhli-
kova vlakna jsou unikatni svymi vlastnostmi, pro které jsou vyuzivana napriklad ve
specialnich kompozitnich materiadlech. Vlakna jsou lehka, flexibilni a velice pevn3,
pricemz tyto vlastnosti jsou pifimo zavislé na jejich strukture (Bajpai 2017).
Uhlikova vlakna (Lignin Carbon Fibre - LCF) se vyrabi z vlaken prekurzor-
nich materiali zahiatim na vysokou teplotu. Globalné nejvice pouzivané materialy
pro vyrobu prekurzornich vlaken jsou polyakrylonitril (PAN) a mezofazova smola
(Baker a Rials 2013). Tyto materialy jsou poté zvlaknény naptiklad tavnou metodou,
moKkrym zvlaknovanim nebo elektrostatickym zvlaknovanim. Takto pripravena
vlakna se poté podrobi procesu tepelné stabilizace, pii které se ptivodni polymer
zesit'uje a tim ochrani pred smrsténim a tavenim. Poslednim krokem je tepelna kar-

bonizace v ochranné atmosfére inertniho plynu (Bajpai 2017).

— ————
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Lignin . Treatment Carbon Fibers
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Obrazek 2.3: Schéma vyroby uhlikovych vidken na bdzi ligninu (Fang et al. 2017)
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2.2.1 Historie vyroby uhlikovych vlaken z ligninu

Vyroba vlaken zligninu a jejich karbonizace zacala v 60. letech 20. stoleti. Prvni
patent hovorici o LCF byl podan v roce 1969. Patent se zabyval pripravou vlaken
z alkalického ligninu, thioligninu a lignosulfatu ziskanych zraznych rostlin.
VyuZivana byla metoda suchého, mokrého i tavného zvlaknovani. Vytvorena vlakna
autor nasledné karbonizoval a pripadné i aktivoval (Otani et al. 1969). V roce 1973
popsal Mansmann (1973) vyrobu LCF metodou suchého zvlakiiovani za pritomnosti
polymernich aditiv. PouZit byl napriklad lignosulfat s malym mnoZstvim
polyethylenoxidu (PEO). V patentu byl komentovan i vliv viskozity, pH a pritomnost
kovovych iontli na zvlaknovani. Dale v 70. letech byla prozkoumana struktura
uhlikovych vladken na bazi ligninu pomoci rentgenové difrakce. Studie se zamérila
hlavné na dutiny ve vldknech, ktera byla karbonizovana pti 1500 °C a 2000 °C
(Johnson et al. 1975). Metody vyroby LCF byly dale vylepSeny a lignin byl ziskan
z vedlejSich produkti papirenského primyslu chemickou solvolyzou. Navzdory
tomu byla vyroba LCF vzavéru 70. let opusténa ve prospéch vlaken na bazi
polyakrylonitrilu (PAN) (Fang et al. 2017).

Navrat k ligninu byl zaznamenan azZ po asi 13 letech, kdy Sudo a Shimizu
(1987) podali patent na vyrobu LCF z ligninu ziskaného metodou parni exploze.
Stejni autoii (Sudo a Shimizu 1992) publikovali o par let pozdéji novy zpiisob vyroby
LCF. Lignin ziskany metodou parni exploze byl hydrogenovan a nasledné extraho-
van chloroformem. Takto ziskany prekurzor byl zvlaknén metodou suchého
zvlaknovani, stabilizovan a karbonizovan na uhlikova vlakna. Autofi dale svoji praci
vylepsili vyuzitim novych aprav prekurzoru, ¢imz dospéli k vy$sim vytézkim (Sudo
et al. 1993).

Pozdéji v 90. letech se objevily studie zabyvajici se pripravou LCF z ligninu
ziskaného organosolv procesem, konkrétné solvolyzou kyselinou octovou. V prvni
z nich hovori Uraki et al. (1995) o pripravé vlaken z organosolv ligninu metodou
tavného zvlaknovani bez nutnosti chemickych modifikaci. Vlakna autori dale stabi-
lizovali postupnym zahratim na 250 °C a poté karbonizovali pti 1000 °C. Takto vy-
robend LCF prokazovala podobné vlastnosti vlakniim z fenylovaného ligninu
ziskaného parni explozi. Vroce 1997 autori vlakna dale aktivovali vyuZitim pary.
Vysledna aktivovana uhlikova vlakna prokazovala lepsi adsorbéni vlastnosti, néz
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v té dobé komercné dostupny aktivovany uhlik (Uraki et al. 1997). V dalSim roce
bylo zkoumano pouZiti softwood organosolv ligninu na vyrobu LCF. Bylo to poprvé,
kdy byl pouzit pravé softwood lignin bez jakychkoliv modifikaci pro vyrobu LCF. Au-
tofi pouZzivali sulfatovy softwood lignin, ktery frakcionovali rliznymi koncentracemi
kyseliny octové. Takto byla ziskana frakce o malé molekulové hmotnosti (Kubo et al.
1998).

Vyuziti elektrostatického zvlaknovani ligninu se poprvé objevuje v oficialni
publikaci azZ v roce 2007. Lallave et al. (2007) pouziva organosolv ligninu ziskaného
metodou Alcell. To znamen4, Ze byl lignin ziskan z biomasy promyvanim roztokem
ethanolu postupné vyssi koncentrace. Autori ziskany lignin rozpustili v ethanolu
v poméru 1:1 lignin:ethanol a z roztoku pripravili vlikna metodou elektrostatického
zvlakiovani bez pridani dalSich polymeri. Garcia-Mateos et al. (2018) roztok poz-
déji vylepsili pridanim malého mnoZstvi H3PO4. Modifikace vedla k vyraznému sni-
Zzeni Casu potrebného pro stabilizaci vlaken. Vysledna vladkna vykazovala
submikronové priiméry s velkou povrchovou plochou. Roztok ¢istého ligninu vsak
Casto nedosahuje potiebné viskoelasticity pro elektrostatické zvlakinovani. Je proto
vyhodné vyuzit ptimeés jiného polymeru, naptiklad PEO, PVA nebo PAN, pro zlepSeni
zvlaknitelnosti (Poursorkhabi et al. 2015; Seo et al. 2011).

2.2.2 ,Pretreatment” ligninu

Technicky lignin je ve vétsiné pripadl velmi obtizné vyuzitelny bez jeho predchozi
upravy. Je to predevsim z diivodu pritomnosti riznych necistot z vyrobniho procesu
a také Siroké disperzi molekulovych hmotnosti. Pretreatment ligninu se tedy mize
shrnout do faze Cisténi, frakcionace, modifikace, a nakonec ptipadného pridani ma-

1ého mnozZstvi jiného polymeru pro zlepSeni zvlaknitelnosti (Fang et al. 2017).

Cisténi - Je dileZitym prvotnim krokem zpracovani ligninu pro uéely zvlakiiovani,
protoze pro vyrobu kvalitnich vlaken je zapotrebi velice Cisty lignin. Nejjednodussi
metodou ¢iSténi ligninu je jeho promyvani vodou, zfedénymi kyselinami, ¢i riznymi
organickymi rozpoustédly. Hlavnim ucelem tohoto kroku je odstranéni rozpustnych
necistot a popela (Sun etal. 2015). V roce 2010 byl zvefejnén novy zptlisob ziskavani

ligninu z ¢erného vyluhu, ktery je vedlejSim produktem pri sulfatovém zpracovani
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biomasy. Jeho zdkladem je precipitace ligninu z vyluhu a nasledné okyseleni jeho
disperze. Tim bylo dosaZeno lepSich vytézkl znatelné cistSiho ligninu (Tomani

2010). Tento proces se tedy miZe zaradit mezi zpiisoby ¢iSténi ligninu.

Frakcionace - Molekulova hmotnost je jednim ze zasadnich parametr( ovliviiujici
zvlaknitelnost a celkovou tepelnou stabilitu ligninu. Obecné maji ligniny s vy$si mo-
lekulovou hmotnosti i vyssi teplotu skelného prechodu Tg, pfiCemZ se mizZe stat, Ze
je tato teplota vySSi neZ teplota rozkladu. Takovy lignin je nevhodny pro jednu
z nejuzivanéjsich metod - tavné zvlaknovani. Naopak lignin s ptili§ malou moleku-
lovou hmotnosti ma horsi tepelnou stabilitu a ptisobi problémy ve fazi termického
zpracovani vlaken. Industrialni lignin se tak po Cisténi nasledné chemicky nebo fy-
zikalné frakcionuje na ligniny dle molekulové hmotnosti (Fang et al. 2017).

e Chemicka frakcionace - Pri chemické frakcionaci se vyuziva rozdilné roz-
pustnosti ligninu v zavislosti na molekulové hmotnosti. BEZné pouZivanou
metodou je extrakce rozpoustédlem s postupné se zvysSujici koncentraci.
Dalsi ¢astym zplisobem je kombinace dichlormethanu a methanolu jako ex-
trak¢nich Cinidel. Dlilezitym faktorem ovliviiujici rozpustnost ligninu je pH.
Pro priklad lignin ziskany pri sulfatovém procesu je rozpustny v zasadach,
ale nerozpustny v kyselinach. Stupfiovanim pH extrak¢niho ¢inidla se tedy da
docilit rozdéleni na rtzné frakce (Morck et al. 1988)

¢ Fyzikalni frakcionace - Hlavni metodou fyzikalni frakcionace je filtrace lig-
ninu zaloZena na rozdilnych velikostech polymernich retézcli v zavislosti na
molekulové hmotnosti. Navic k filtraci se miiZze pridat i krok vyuZivajici ion-
toménic s cilem odstranit popel a jiné organické necistoty (Brodin et al. 2009;
Keyoumu et al. 2004).

Modifikace - Cisténi a frakcionace zlep3uji zpracovatelnost ligninu. Ur¢ité vlast-
nosti ligninu (napiiklad pritomnost mnoha -OH skupin) bohuzel stile zlistavaji.
Tyto vlastnosti mohou ptisobit problematicky pri pouZziti nékterych metod, napfti-
klad tavného zvlaknovani. Pii tavném zvlakiovani zptisobuji -OH skupiny neza-
douci sitovani ligninu, které tak zamezuje spravnému zvlaknovani. Opét je k této
problematice chemicky a fyzikalni pristup. Chemicka modifikace cili predevsim na
zaménu -OH skupin jejich esterifikaci. Fyzikalni modifikace spociva v tepelné
Upraveé ligninu s cilem zvysit teplotu skelného prechodu Tg (Fang et al. 2017).
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2.2.3 Tepelné zpracovani vlaken

Po pretreatmentu ligninu nasleduje jeho zvlaknéni rliznymi metodami, kterymi se
bude zabyvat dalsi kapitola. Findlnim krokem prevodu prekurzornich vldken na
vldkna uhlikova je jejich tepelné zpracovani zahrnujici proces stabilizace a

karbonizace (Yusof a Ismail 2012).

Stabilizace - Pfi procesu stabilizace se vldkna v pritomnosti vzduchu zahrivaji na
priblizné 200-300 °C. Toto zahtivani probiha postupné a jeho hlavnim cilem je sito-
vani molekul a tim pripravé struktury odolné taveni. Pfi stabilizaci také v diisledku
sitovani dochazi ke zvySovani teploty skelného prechodu Tg. Vysledna vlakna jsou
v dal$im kroku schopna odolat vzajemné fuzi a zachovat svoji morfologii. Pokud je
pri procesu stabilizace teplota zvySovana pftilis rychle, miize dochazet k degradaci
Ci slepovani vlaken. Po dosazZeni stanovené teploty se vlakna pri této teploté pone-
chavaji riznou dobu dle potieb (Faruk a Sain 2016).

Karbonizace - Stabilizovana vldkna schopna vydrzet vysoké teploty jsou v tomto
procesu zahtivana na 800-1400 °C v ptritomnosti inertni atmosféry. Behem karboni-
zace dochazi k vyraznému poklesu obsahu latek jinych nez uhliku. Tyto latky se
uvoliiuji v plynné formé a je tak zanechana struktura s obsahem napriklad kolem
92 % uhliku (Lin et al. 2012; Mainka et al. 2015). Vlivem této teploty dochazi i k cel-
kovym strukturnim zménam, predevsim dalSimu sitovani molekul (Foston et al.

2013).
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2.3 Metody pripravy nano- a mikrovlaken

Metody pripravy polymernich vlaken jako jsou tavné, mokré a suché zvlaknovani
jsou Siroce vyuzivané v polymernim primyslu. Vyuzivaji se i pti vyrobé uhlikovych
vlaken. Tyto metody vSak produkuji spiSe vlakna s priimérem v mikroméritku a vét-
$im (Fang et al. 2017). Byly proto vyvinuty a zkoumany metody nové, jako jsou na-
priklad zvlakinovani elektrostatické a odstredivé. V nasleduji kapitole budou tyto

metody kratce popsany.

2.3.1 Elektrostatické zvlaknovani

Metoda vyroby nanovlaken dnes pomérné rozsifena. Vyuziva elektrickych sil pro
vyrobu vladken z roztoku polymeru o priiméru jednotek nanometrt az stovek mikro-
metri. K tomuto ucelu je zapottrebi napéti v fadu desitek kV. Pri procesu zvlakno-
vani je polymerni roztok drzen ve tvaru kapky plisobicimi kapilarnimi silami. Na
tento roztok ptlisobi silné elektrické pole, jehoz vlivem se povrch kapky nabiji. Pokud
je pusobici elektrické pole dostatecné silné, pak odpudivé elektrické sily piekonaji
ty kapilarni, dojde k tvorbé Taylorova kuzelu, a nakonec k vytaZeni velmi tenkého
vlakna (Bhardwaj a Kundu 2010). BéZné se elektrostatické zvlaknovani déli podle
typu elektrody na bezjehlové a jehlové a podle typu pouzivaného napéti na stejno-
smérné (DC) a stiidavé (AC) zvlaknovani.

Vlivem stiidani polarity naboje u AC zvlaknovani dochazi ke sniZeni bicovani
vlaken v regionu nestability. Vysledna nanovldkna tak maji jinou strukturu, néz ta
vyrobena metodou DC zvlaknovani (Sarkar et al. 2007). Stridani polarity naboje ma
také za nasledek, Ze vysledna vlakna jsou elektricky neutralni a neni tak potreba vy-

uZzit kolektor pro sbér vlaken (Pokorny et al. 2013).

2.3.2 Dalsi metody

Zvlaknovani proudem vzduchu (air jet spinning)
Zakladem této metody je vyuZiti vysokotlakého proudu vzduchu jako hlavniho pro-

stredku k tvorbé vlaken. NejCastéjSim usporadanim je systém soustiednych trysek,
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kde je polymer tlacen vnitini tryskou a vzduch tou vnéjsi. Polymerni roztok je takto
vytazen z trysky ve formé nékolika vlaken. Vlivem proudiciho vzduchu se rozpous-
tédlo z vlaken rychle odparuje a na kolektoru se vytvari nanovlakenna vrstva (Polat

et al. 2016; Medeiros et al. 2009),

Odstredivé zvlaknovani

Odstredivé zvlaknovani vyuzivad rychlé otaceni centralni spinerety k vytlaceni
polymerniho roztoku ¢i taveniny skrze malé otvory. Pokud vlivem dostate¢né
rychlosti otaceni prekona odstrediva sila povrchové napéti zvlakiiované latky, dojde
k vytlaCeni polymeru skrze otvory. Proud polymerniho roztoku se protahne ve
vlakno arozpoustédlo se odpari drive, neZ toto vlakno dopadne na kolektor.
Odstredivé zvlaknovani je pomérné oblibené diky své vysoké produkci, cenové

efektivité a bezpecnosti (Padron et al. 2013; Stojanovska et al. 2016).

Sablonova syntéza

Tato metoda vyuzivd membranové Sablony pro tvorbu nanovlaken. Tyto membrany
jsou Casto na bazi polykarbonati ¢i oxidu hlinitého. V. membranach jsou péry s pri-
meérem v nanoméritku, jimiz je protlacovan roztok polymeru. Polymer je v Sabloné
riznymi zpisoby vysrdZen za vzniku pozZadovanych nanostruktur. Lze tedy velmi
presné ridit napiiklad primér vyrabénych vlaken. Metoda je ale pomérné casové
a finan¢né naro¢na a ma malou produktivitu (Cepak a Martin 1999; Cheng et al.

2008).

Metoda fazové inverze

Hlavnim principem je separace polymeru a roztoku. Toho se dosahuje pomalym
zmraZenim roztoku, pricemz vznikaji vldkna polymeru a krystaly roztoku. Roztok je
nasledné odstranén, napiiklad sublimaci. Vlakna vznikla z roztoki o koncentraci

nizsi nez 0,1 hm% maji primér kolem 100 nm. Pokud je koncentrace vy$si dochazi

ke vzniku nevlakenné porézni struktury (Gutiérrez et al. 2008; Zhao et al. 2011).
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3.1 Pouzité pristroje a materialy

Lignin pouZivany v experimentech nam byl poskytnut firmou Backhammar. Jedna
se o ligninovou frakci svysokou molekulovou hmotnosti, ktera byla ziskana
Morckovou metodou (Morck et al. 1986). K pripravé roztoki byly dale pouzivany
dimethylformamid (DMF), dimethylsulfoxid (DMSO), dimethylacetamid (DMAc),
aceton, methanol, ethanol, kyselina octova a mravenci od firmy Penta. Pro méreni
viskozity roztokl byl pouzit rotacni viskozimetr RotoVisco RV1 od firmy Haake.
Viskozita byla mérena geometrii dvou paralelnich diskl s oznacenim C35/1°TI L.
Doba méreni byla nastavena na 180 sekund a pocet méreni na 500. Jako zdroj
stejnosmérného vysokého napéti byl v experimentech pouzit Spellmann SL 150. Pro
zvlaknovani stiidavym vysokym napétim byl vyuzit zesilovac vysokého napéti Trek
Model 50/12. Pripravené vldkenné vzorky ligninu byly pozlaceny a poté snimany na

elektronovém mikroskopu VEGA3 od firmy Tescan.

3.2 Metody zvlaknovani

V nasledujici kapitole budou stru¢né popsany metody a aparatury pouZité v experi-

mentech pro zvlakiiovani roztokd ligninu.

3.2.1 DC elektrospinning

Stejnosmérné zvlaknovani bylo provadéno nékolika riznymi zptisoby. Prvni apara-
tura se skladala ze svislé kovové tycky (elektrody), ke které byl pripojen zdroj vyso-
kého napéti. Nad elektrodou byl umistén kolektor ve formé uzemnéné kovove desky.
Polymerni roztoky byly nanaSeny v malém mnoZstvi na elektrodu a zdroj stejno-
smérného napéti byl nastaven na 20-25 kV.

Dalsi zarizeni sestavalo ze dvou tenkych dratl nataZzenych horizontalné nad

sebou viz obrazek 3.1. Mezi draty byla vzdalenost 16 cm. Ke spodnimu dratu byl
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pripojen zdroj stejnosmérného napéti nastaveny na 20 kV. Horni drat byl uzemnén

a slouZil jako kolektor. Polymer byl na elektrodu nanasen Stétcem.

Obrazek 3.1: Schéma aparatury pro méreni relaxacniho ¢asu 1) struna pripojend ke
zdroji napéti 2) uzemnénd struna 3) naneseny polymer

Posledni zarizeni pro stejnosmérné zvlaknovani bylo tvoreno (viz obrazek
3.2) injekenti strikackou s polymerem, tenkou injekéni jehlou, ktera byla pripojena
ke zdroji napéti, linedrnim davkovacem a uzemnénou kovovou deskou, na kterou
byla vlakna deponovana. Vzdalenost jehly a kolektoru byla 20 cm a pouzité napéti

bylo 20 kV. Vlhkost vzduchu v mistnosti p¥i pripravée vldken byla (23 £ 1) %

. |

Obrazek 3.2: Schéma aparatury pro pripravu vldken. 1) linedrni davkovac (pumpa)
2) injekéni strikacka s polymerem 3) jehla pripojend ke zdroji stejnosmérného napéti
4) kolektor
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3.2.2 AC elektrospinning

Ve findlni fazi experimenti jsme se zabyvali pouzitim metody AC zvlakiiovanim pro
pripravu vlaken z ligninu. Experiment jsme provadéli na aparature (viz obrazek 3.3)
tvorené nadobou se specialni elektrodou a zdrojem stfidavého vysokého napéti
s moznosti zmény frekvence a typu signalu. Zminéna elektroda byla tvorena dutou
kovovou tyci, pripojenou ke zdroji stfidavého napéti. Skrze dutinu v elektrodé je
mozné dopravovat roztok polymeru z nddoby na mirné konvexni vrchni c¢ast elek-
trody. Béhem naseho experimentu jsme vSak horni usti dutiny zakryli a nanaseli
roztok rucné piimo na konvexni plochu elektrody. Zdroj napéti byl p¥i experimentu
nastaven na 50 kV a pouZitym tvarem signalu byl obdélnik. Frekvence byla v pri-
béhu experimentu ménéna tak, Ze se vzdy spustilo napéti s frekvenci 1 Hz a po-
stupné se frekvence zvySovala. Bylo pozorovano, Ze tento postup pomohl
s ,nastartovanim“ zvlaknovani. V zavislosti na pouzitém roztoku byla konec¢na opti-

malni frekvence 10-20 Hz.

Obrazek 3.3: Schéma zarizeni pro AC zvldkriovdni. 1) zdroj stridavého napéti
2) nddoba s polymerem 3) elektroda (vlevo) Skutecny snimek elektrody (vpravo)
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Stabilizace
Stabilizace vlaken byla provedena pouze po AC zvlaknovani, a to z diivodu nucené
prodlevy pred snimanim vlaken na elektronovém mikroskopu. Vlakna byla stabili-

zovana v peci nastavené na 250 °C po dobu 30 minut

3.3 RoztoKky ligninu

Cilem této prace je vyzkum zvlaknovani ligninu pomoci stridavého elektrického
pole. Metoda elektrostatického zvlaknovani vyzaduje pouZiti roztoku nebo taveniny.
Nami pouzivany HMW lignin neni termoplasticky a je tedy nutné pripravit jeho roz-
tok. V prvni fazi této prace jsme se zabyvali vybérem vhodnych rozpoustédel a roz-

poustédlovych systémii pro pripravu roztoki ligninu.

3.3.1 Vybér rozpoustédel a jejich systémii

Pro vybér rozpoustédel jsme vyuZili Hansenovy teorie rozpustnosti. Hansenovy pa-
rametry rozpustnosti pro pouZivana rozpoustédla a lignin jsou uvedeny v tabulce
3.1. Z parametra rozpustnosti byly nasledné vypocteny jejich zlomkové hodnoty

a sestaven Teastiv graf.

Tabulka 3.1: Hodnoty Hansenovych parametrii ligninu a pouZivanych rozpoustédel
(Hansen 2007)

Cislo | Latka 8p 8p Su Ra* RED**
- lignin 20,17 14,61 15,04 Ro=11,7 |-

1 DMF 17,4 13,7 11,3 6,75 0,58

2 DMAc 16,8 11,5 10,2 8,86 0,76

3 DMSO 18,4 16,4 10,2 6,26 0,53

4 AA 14,5 8,0 13,5 13,25 1,13

5 FA 14,3 11,9 16,6 12,15 1,04

6 methanol 15,1 12,3 22,3 12,68 1,08

7 ethanol 15,8 8,8 19,4 11,36 0,97

8 aceton 15,5 10,4 7,0 13,02 1,11
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* Ra — Vzdalenost rozpoustédla od stfedu kulové interakéni oblasti polymeru.

** RED - Realtive Energy Difference. Je rovno poméru Ra/Ro

Na zakladé Teasova grafu byly z rozpoustédel sestaveny jejich systémy tak, aby se
nachazely v oblasti rozpustnosti ligninu. Kromé téchto systémi byly pro pripravu
roztokl pouzity i ¢isté DMF a DMAc. U rozpoustédlovych systémi byly dopocitany
prislusné Hansenovy parametry a nasledné byla vSechna tato rozpoustédla vyne-
sena do Teasova grafu viz graf 3.2. VSechna rozpoustédla a rozpoustédlové systémy,

4

pouzivané dale v experimentalni ¢asti jsou uvedeny v tabulce 3.2.

Y
. L)

’ 4
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Graf 3.1: Vyrez Teasova grafu ligninu a vyb.ranych rozpoustédel pouZivanych prb
pripravu roztokii.
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Tabulka 3.2: Hansenovy parametry rozpustnosti pouzivanych rozpoustédel a jejich
systémii

Cislo Latka 8p Sp St Ra RED
1 DMF 17,40 | 13,70 | 11,30 | 6,75 0,58
2 DMAc 16,80 | 11,50 | 10,20 | 8,86 0,76
9 DMF/MeOH (4:1) 16,86 | 13,42 | 13,50 | 6,90 0,59
10 | DMF/MeOH/AA (8:1:1) | 16,84 | 12,99 | 12,62 | 7,27 0,62
11 DMAc/MeOH (4:1) 16,38 | 11,66 | 12,62 | 8,49 0,73
12 | DMAc/MeOH/AA (8:1:1) | 16,36 | 11,23 | 11,74 | 8,97 0,77
13 DMAc/FA (4:1) 16,3 | 11,58 | 11,48 | 9,04 0,77
14 Aceton/FA (1:1) 14,90 | 11,15 | 11,80 | 11,56 0,99
15 Aceton/MeOH (2:1) 15,37 | 11,03 | 12,10 | 10,66 0,91
16 DMSO/AA (1:1) 16,45 | 12,20 | 11,85 | 8,45 0,72
17 PM50/aceton/EtOH 16,66 | 11,92 | 13,11 | 7,75 0,668

(9:6:10)

3.3.2 Priprava roztokii

Jednim z dtlezitych faktora ovliviiujici elektrostatické zvlakiovani je koncentrace
roztoku. Pokud je koncentrace ptilis nizka, dochazi k tvorbé kapek. Pokud je naopak
prilis vysoka, potom je zvlaknovani znemoznéno z diivodu Spatného toku rozpous-
tédla. Je tedy potreba zvolit optimalni koncentraci pouzivanych roztoki (Bhardwaj
a Kundu 2010). Optimalni koncentrace pro tuto praci byla stanovena na 45 hm%.
Lignin byl k vybranym rozpoustédliim (viz tabulka 3.2) pridan tak, aby vy-
sledna koncentrace jednotlivych roztokl odpovidala jizZ zminénym 45 hm%. Lignin

jsme roztocich nechali rozpoustét za stalého michani po cca 48 hodin.
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3.4 Rozpustnost a zvlaknitelnost ligninu

V prvni fazi pripravy experimentii jsme pripravili vybrané roztoky. Po jejich pii-
pravé nasledovalo vyhodnoceni rozpustnosti. Z vybranych roztoki (viz tabulka 3.2)
jsme jako prvni vyloucili DMAc/FA (4:1), nebot nebyl lignin rozpustén. Dal$im kro-
kem byl test zvlaknitelnosti roztokl stejnosmérnym napétim. Tento test jsme pro-
vadeéli, protoZe metoda zvlaknovani stiidavym napétim pracuje na velmi podobném
principu, jako metoda pouzivajici napéti stejnosmérné. To znamena, Ze roztoky, z
kterych v tomto testu nevznikala vlakna, jsme mohli z dalSich experimenti a cha-
rakterizaci vyradit. Test zvlaknitelnosti jsme provadéli pomoci aparatury s tycovou
elektrodou (viz kapitola 3.2.1). Roztoky jsme postupné nanaseli na ociSténou elek-
trodu a sledovali jsme, zda dochazi k tvorbé Taylorovych kuzelt.

Roztoky na bazi DMF a DMAc v testu Uuspésné zvlaknovali. Roztok Aceton/FA
byl velmi viskdzni a na elektrodé nezvlaknoval. Aceton/MeOH byl piilis tékavy, a tak
se velice rychle na povrchu vytvarela tenka vrstva zabranujici zvlaknovani. Vlakna
se netvorila ani z rozpoustédel na bazi DMSO. Na zakladé tohoto testu se v dalSich

experimentech pracuje pouze s rozpoustédly na bazi DMF a DMAc
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4.1 DC elektrospinning vybranych roztoki

Jednim z prvnich experimentti byla ptiprava vlakennych vzorkil a porovnani jejich
morfologii. Vlakna jsme z roztoki pripravili metodou zvlakiiovani z jehly. Pouzivané
napéti bylo 20 kV. Ziskana vlakna jsme pozlatili a snimali elektronovym mikrosko-
pem. Ze snimki (viz obrazek 4.1) jsme pozorovali, Ze v piipadé roztokt na bazi DMF
mélo pridani methanolu za nasledek vyrazné sniZeni mnozstvi perlicek ve vlaknech.
Pti pridani kyseliny octové se kapky ve vlaknech naopak opét objevuji. V pripadé
roztokl na bazi DMACc je opét pozorovatelné potlaceni perlicek v pritomnosti me-
thanolu a perlicky se neobjevuji ani po pridani kyseliny octové.

Soucasti morfologické analyzy bylo i zkoumani primért vlaken ze snimkd.
Srovnani jsme vyjadrili v krabicovém grafu 4.1. Do méreni priiméri vlaken nebyly
zahrnuty defekty. Pii porovnani jednotlivych roztokli jsme pozorovali, Ze primési
methanolu i kyseliny octové zvySovali priimérnou hodnotu priiméru vlaken. V pri-
padé DMF/MeOH si myslim, Ze k pozorovanému vyraznému nartistu doslo ¢aste¢né
v disledku zamezeni tvorby perlicek. Vldkna ale z DMF/MeOH nejsou rovnomérn,
coZ je v grafu viditelné pritomnosti nékolika okrajovych bodd. Mirnou nerovnomeér-
nost jsme pozorovali i u vldken z DMAc/MeOH. V grafu se nerovnomeérnost proje-

vuje vétSim rozptylem krabicové ¢asti.

Srovnani pramérd vldken v zavislosti na pouzitém rozpoustédle
3

25 °
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Graf 4.1: Analyticky krabicovy graf priimért vidken pripravenych zvildkriovdnim

roztokii z jehly.
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WD: 9.25 mm Det: SE 20 ym X Det: SE 20 ym
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Obrazek 4.1: SEM snimek pripravenych vldken z DMF (A) DMF/MeOH (B) DMAc (C)
DMAc/MeOH (D) DMF/MeOH/AA (E) DMAc/MeOH/AA (F). Méritko snimkii je 20 um
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4.2 Relaxacni cas a viskozita

Y4

V nasledujici ¢asti experimentu jsme se zamérili na charakterizaci vlastnosti pripra-

venych roztokli. Mérenymi parametry byly viskozita a relaxac¢ni ¢as.

4.2.1 Méreni relaxacniho casu

Hlavni odlisnosti AC od DC elektrospinningu je periodicka zména polarity elektrody.
Roztok na zménu polarity reaguje postupnou pfeménou naboje na svém povrchu.
Teprve po zméné naboje dochazi k tvorbé Taylorova kuZelu. Cas, mezi zanikem
jednoho Taylorova kuzelu, relaxace a tvorbou dalsiho, je u kazdého polymerniho
roztoku odliSny. Tato doba je jednim z parametrii elektrostatického zvlaknovani
anazyva se relaxacni Cas (Ramakrishna 2005). Myslime si, Ze je dilezitym
ukazatelem moZnosti aplikace zkoumaného roztoku pro metodu zvlaknovani
stridavym napétim. NaSe hypotéza je takova, Ze ¢im je niZsi relaxacni Cas, tim je vetsi
pravdépodobnost ispéSného zvlaknovani stfidavym napétim. Relaxacni ¢as by také
mohl byt jednim zhlavnich faktort ovliviiujici produktivitu vlaken zdaného
roztoku.

Pro méteni relaxa¢niho ¢asu jsme pouzili aparaturu sloZzenou ze dvou strun
(viz kapitola 3.2.1). V prvni ¢asti nebyl pouzivan zdroj napéti a méftil se relaxac¢ni ¢as
Rayleighovy-Plateauovy nestability neboli ¢as rozpadu naneseného roztoku na
kapky viz obrazek 4.2. V druhé ¢asti experimentu jsme ke struné pripojili zdroj vy-
sokého napéti nastaveny na 20 kV a mérili ¢as mezi nanesenim roztoku a zformova-
nim Taylorova kuZelu viz obrazek 4.3. Vobou c¢astech byl relaxa¢ni ¢as méren
analyzou kamerového zaznamu.

Pii porovnani relaxacnich casd (viz tabulka 4.1) jsme pozorovali korelaci
mezi R-P nestabilitou a relaxa¢nim ¢asem elektrospinningu. U rozpoustédel na bazi
DMF i DMAc mélo pridani kyseliny octové prokazatelny vliv na zvySeni relaxa¢niho

Casu. Pritomnost methanolu naopak mirné relaxacni cas snizilo.
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Obrazek 4.2: Priibéh méreni relaxacniho c¢asu Rayleighovy-Plateauovy nestability.
Naneseni roztoku (vlevo) rozpad na kapky (vpravo).

—_—

Obrazek 4.3: Priibéh méreni relaxacniho ¢asu elektrospinningu. Naneseni roztoku
(vlevo) formovdni Taylorova kuZelu (vpravo)

Tabulka 4.1: Porovndni relaxacnich ¢asti R-P nestability a elektrospinningu
v zdvislosti na pouZitém rozpoustédle

Rozpoustédlovy Relaxacni Cas elektrospiningu
Relaxacni ¢as R-P [s]
systém [s]

DMF 1.8331+0.3160 1.7580 £ 0.2977
DMF/MeOH 1.9653 + 0.6980 1.6478 + 0.1860
DMF/MeOH/AA 2.8633 £ 0.1809 2.3217 £ 0.4865
DMAc 5.7114 + 0.3520 1.9837 £ 0.5045
DMAc/MeOH 2.9643 £ 0.3491 1.1261+0.1367
DMAc/MeOH/AA 7.3909 + 0.3160 2.5523+£0.3019
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4.2.2 Méreni viskozity

Viskozita je dalsim z parametrt ovliviiujici elektrostatické zvlaknovani. Obecné
viskozita roztoku urcitym zplsobem souvisi s mirou provazani polymernich
roztokl. Nesmi byt piili$ nizka, nebot by dochazelo k rozprasovani roztoku misto
tvorby vlaken (Ramakrishna 2005).

v e

Viskozita roztokli byla zmérena rota¢nim viskozimetrem. Priibéhy méreni
jsou pro pirehlednost zpracovany do dvou grafti 4.2 a 4.3. V prvnich vtefinach méreni
rostly viskozity roztokt vlivem pocatecniho tieni, poté doslo k ustaleni. Z dat je vi-
dét, Ze pritomnost methanolu u obou typt rozpoustédel vedla k vyraznému sniZeni
viskozity roztokl. Tato zména koreluje s vlivem methanolu na relaxacni cas. V pri-
padé DMAc ma pritomnost kyseliny octové za nasledek nékolikanasobné zvyseni
viskozity. Roztok DMAc/MeOH/AA byl z tohoto diivodu pro zachovani piehlednosti

vyclenén do samostatného grafu.

Zavislost dynamické viskozity na ahlové frekvenci

9 19 29 39 49 59 69 79 89 99 109
Uhlova frekvence [1/s]

———DMF ——DMF/MeOH DMF/MeOH/AA DMAc =——DMAc/MeOH

Graf4.2: Zdvislost dynamické viskozity na tihlové frekvenci pouZivanych rozpoustédel
kromé DMAc/MeOH/AA
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Zavislost dynamické viskozity na ahlové frakvenci

14
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9 19 29 39 49 59 69 79 89 99 109
Uhlova frekvence [1/s]

DMAc/MeOH/AA

Graf 4.3: Zdvislost dynamické viskozity na uhlové frekvenci roztoku DMAc/MeOH/AA

4.3 Priprava vlaken stridavym elektrickym polem

Finadlnim experimentem prace byl test na zvlaknitelnost roztoki ligninu metodou
stridavého napéti. Na zakladé predchozich vysledkii jsme pro experiment pouzili
roztoky na bazi DMF a DMAc. Roztoky byly nandSeny na konvexni plochu elektrody
viz kapitola 3.2.2. Zdroj vysokého stridavého napéti byl nastaven na 50 kV.

Prvnim zkouSenym vzorkem byl roztok ligninu s DMF. Na zac¢atek byla nasta-
vena frekvence na 1 Hz a postupné byla zvySovana. Tento roztok viditelné produko-
val vlakna, pricemz frekvence 20 Hz se zdala byt optimalni. Produkce procesu ale
nebyla priliS vysoka. Roztok DMF/MeOH po zapnuti napéti vykazoval pritomnost
Taylorovych kuzeld, ale Zddna vlakna se nam nepodarilo zachytit. Dochazelo tedy
spise k mirnému rozprasovani roztoku. Roztok DMF/MeOH/AA se choval velice po-
dobné, ale tvorba kuZelli byla o néco intenzivnéjsi. Roztok DMAc opét neprodukoval
vlakna, ale probihalo stabilni rozpraSovani roztoku. DMAc/MeOH byl druhym
uspésné zvlaknujicim roztokem. Vlakna se tvorila ve vétSi mire, neZ tomu bylo u roz-
toku DMF. Optimalni frekvence byla stanovena na 10 Hz. Roztok DMAc/MeOH/AA,
ktery ma nejdelSi relaxacni Cas, produkoval po zvySeni frekvence na 10 Hz ,husta a
viditelné hnéda vlakna“. Pri sbéru vlaken vSak byly pozorovany kapky rozpoustédla

ve vzorku.
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Obrazek 4.4: Redlny obrdzek experimentu zvldkriovdni metodou stridavého napéti
s viditelnou elektrodou a pripravenymi vldkny

4.3.1 Morfologicka analyza vlaken vyrobenych metodou AC

elektrospinningu

Vzorky pripravené z experimentu byly stabilizovany pti 250 °C po dobu 30 minut
a nasledné analyzovany pomoci elektronového mikroskopu. Ze snimki (viz oobra-
zek 4.5) 1ze vidét, Ze vlakna pripravena z DMF obsahuji v porovnani s DMAc/MeOH
velké mnozstvi perlicek. Jednou z moZnych pticin je o néco mensi hodnota viskozity
v pripadé roztoku DMF. Vladkna ptipravena z DMAc/MeOH/AA jsou viditelné méné
rovnomérna. Ve vzorku jsou také piitomny vétsi castice ligninu, které vznikly vysu-
Senim kapek rozpoustédla.

Analyzou SEM snimki jsme porovnavali priméry pripravenych vlaken. Jak je
vidét v grafu 4.4 maji vlakna z roztokili na bazi DMAc priimér skoro stejny. U vlaken
z roztoku DMF je primér mensi, coz je pravdépodobné z ¢asti zplisobeno piitom-

nosti perlicek.
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Obrazek 4.5: Vidkna ligninu pripravend metodou AC zvldkriovdni z roztoku
DMAc/MeOH (A) DMF (B) DMAc/MeOH/AA (C) vzorek papiru s naprdsenymi vidkny
z roztoku DMAc (D). Méritka snimkii A, B, C je 50 um D md 20 um

»
| VEGA3 TESCAN,
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Primeéry vlaken pripravenych metodou AC elektrospinningu

Pramér [pm]
w

B DMAc/MeOH B DMAc/MeOH/AA I DMF

Graf4.4: Graf priimért vldken pripravenych metodou zvldkriovdni stridavym napétim.
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Vysledky této prace ukazuji na velky potencial ligninu jako dostupného obnovitel-
ného materialu pro vyrobu uhlikovych vlaken. Cilem experimentalni c¢asti této ba-
kalarské prace bylo ovérit moznost pouZiti ligninu pro pripravu uhlikovych vldken
uzitim stiidavého elektrického pole. Cil byl naplnén tispésnou ptipravou vlakennych
vzorki ze tf riznych roztoki ligninu. Karbonizace vlaken nebyla provadéna. Proces
karbonizace se ridi presné danym postupem a je tak moZno ho provést kdykoliv
v pozdéjsich fazich vyzkumu. V této praci jsme se zabyvali piedevsim pripravou pre-
kurzornich vlaken z ligninu.

Soucasti experimentalni ¢asti bylo navrZeni vhodnych rozpoustédel pomoci
Hansenovych parametrd rozpustnosti. Na zakladé testovani zvlaknitelnosti meto-
dou stejnosmérného zvlaknovani byly z pripravenych roztokli vybrany vzorky na
bazi DMF a DMACc pro dalsi charakterizaci. Bylo provadéno méreni relaxacnich cast
a viskozit roztoki. U vldken se zkoumala jejich morfologie a priiméry. Bylo zjiSténo,
ze relaxacni ¢as i viskozita roztoki je silné zavisla na slozeni rozpoustédlového sys-
tému a uz i relativné malé mnozstvi aditivniho rozpoustédla mtze vyrazné ovlivnit
jejich hodnoty. To ukazuje na potencialné velice flexibilni moZnosti ipravy roztokt
smérem k vysoké produktivité a optimalni morfologii vlaken.

V dnes$ni dobé je priprava uhlikovych vldken z ligninu pomoci stiidavého
elektrického pole v prvnich fazich vyvoje. Pro dalsi vyzkum v této oblasti navrhu-
jeme zaméreni se na moznosti Upravy kraft ligninu pro zlepSeni jeho rozpustnosti
v environmentalné neSkodnych rozpoustédlech, napiiklad v acetonu. Dalsi moz-
nosti je vyzkum pouziti jinych lignina ¢i navrh dalSich rozpoustédlovych systémii

a jejich vhodna modifikace.
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