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Prekurzorové vlakno uréené pro pripravu kiemikovych vlaken, zpisob jeho vyroby, zpii-
sob jeho modifikace a jeho pouZziti

Oblast techniky
Vynalez se tykd prekurzorovych vlaken uréenych pro piipravu kiemikovych vlaken, zpisobu

Jejich vyroby, dale také zpiisobu jejich modifikace za vzniku nanovldken a/nebo submikronovych
vlaken amorfniho oxidu k¥emicitého.

Dosavadni stav techniky

Obliba kiemiku jako materialu pro riizna odvétvi lidské Cinnosti je dana jeho schopnosti interak-
ce s jinymi skupinami, funguje napf. jako donor nebo akceptor protonu, déle je schopen dipol—
dipdlovych interakci, interakci indukovanych dip6ld a interakci zalozenych na disperznich silach
(Reich, 2007). Nanovlakna a submikronova vldkna maji obrovsky mérny povrch, ktery dava to-
muto materialu velky prostor k jiz zminénym interakcim. Tato vlékna Ize tedy s vyhodou vyuzit
jako nosice katalyzatori nebo bateriové separatory. Diky vysoké chemické stabilité a tepelné
odolnosti je lze pouZit i pro filtraci v extrémnich podminkach. V kombinaci s polymernimi mate-
rialy mohou slouzit i jako specialni zdravotnické prostfedky, membrany, senzory, extraktivni
sorbenty a chromatografické materialy s vysokou adsorpéni kapacitou (Keyur, 2008; Shao, 2002;
Sawicka, 2006).

V soucasné dob¢ je asi nejbéznéjsim postupem pripravy nanovlaken SiO, elektrostatické zvlak-
fiovani. Zvlaknovat lze sol-gel (Freyer, 2014; He, 2013; Saha, 2013; Shao, 2002; Shao, 2003;
Wen, 2010; Wang, 2012; Yamaguchi, 2008), a to bud’ s pfidavkem nosného polymeru (Liu,
2008; Roh, 2008; Wen, 2010) nebo bez né&j (Choi, 2003), nebo polymerni roztok s obsahem &as-
tic na bazi kfemiku (Chen L.-J., 2009; Ji, 2008; Wu, 2014). Vyroba SiO, vldken ale mize byt
provedena i odstfedivym zvlaknovanim sol-gelu ve smési s nosnym polymerem (Ren, 2014). Z
popsanych smésnych vlaken lze pfipravit vlakna &isté z SiO, naslednou kalcinaci, pii které za
vysokych teplot dojde k odstranéni nosného polymeru.

Existuji i dal$i metody pfipravy kiemikovych vlaken jako napf. syntéza (Jin, 2008; Wang, 2008;
Xiao, 2008), "self-assembly" technika (Lai, 2015) ¢i nandSeni kiemiku na povrch nanovlaken
naslednou povrchovou upravou predem pripravenych polymernich vidken (Jia, 2015; Patel,
2009), ty jsou ale z komer¢niho hlediska zdlouhavé, slozité a malo efektivni.

Podle Newsomea a kol. (Newsome, 2014) vy3e uvedena sol-gel technika zahrnuje hydrolyzu
kovového alkoxidu, jako napf. tetraethylorthosilikat (TEOS) a, ptestoze sol-gel miize byt zvlak-
nén i samostatné, je obvykle sméSovan s polymerem proto, aby bylo dosazeno dostate&ného
stupn€ zapleteni molekularnich fetézcii, které zabrani rozbiti polymerniho proudu v priibéhu elek-
trostatického zvlakiiovani. Dilezitym poznatkem je, Ze popsany sol-gel, at’ uz ve smési nebo
samostatn€, miZe byt zvladknén pouze v urdité fazi, a to ani pied a ani po sol-gel reakci, pfitemz
velkou nevyhodou tohoto postupu je pfesna kontrola vyse uvedené dynamické reakce zvlakiiova-
ného roztoku, a tedy i chemickych a fyzikalnich vlastnosti vysledného produktu (Newsome,
2014). Pouziti TEOS ve zvlaknovacim sol-gel roztoku zpravidla vyzaduje pouziti etanolu jako
rozpoustédla, coz do zna¢né miry omezuje primyslové vyuziti tohoto zvlakfiovaciho systému.

Vv

nym polymerem. Nosnym polymerem mize byt tfeba polyvinylalkohol (PVA) (Jin, 2009; Kane-
hata, 2007), polyetylenoxid (PEO) (Sharma, 2010), polyakrylonitril (PAN) (Ji, 2008; Jung,
2009), polymetylmetakrylat (PMMA) (Chen Y., 2009), polyvinylbutyral (PVB) (Chen L.-J.,
2009), polyetylentereftaldt (PET) (Ma, 2012), polyvinylidenfluorid (PVDF) (Chinnapan, 2011;
Choi, 2003; Rambaud, 2009) a Casto poZivany je také polyvinylpyrolidon (PVP) (Newsome,
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2014; Roh, 2008; Wang, 2012; Wu, 2014; Zhao, 2008). Problémem tohoto postupu je potieba
homogenni disperze anorganickych ¢astic, které je Casto mozné dosdhnout jen vhodnym rozpous-
tédlem, coz Easto omezuje vyb&r nosného polymeru na polymery rozpustné ve vodé ¢i alkoholu
(Chen L.-J., 2009). Alkoholické roztoky jsou hotlavé, béhem zvlakilovani je tfeba odpafit velké
mnozstvi alkoholu, v piipadé elektrostatického zvlakiovani, pfi kterém miZze snadno dojit k vy-
boji, to pfinasi nemala rizika.

Roztok kyseliny kiemigité neni klasifikovan jako nebezpecna latka, coz je jeho vyhodou oproti
TEOS. Vodorozpustné nosné polymery lze spé$né nahradit i vodou nerozpustnymi nosnymi
polymery, které je ale Casto tieba rozpoustét v toxickych rozpoustédlech, coz opét komplikuje
pfipadnou primyslovou vyrobu.

Zvlakiiovanim vodorozpustnych polymert s koloidnimi ¢asticemi kiemiku se zabyva hned néko-
lik autord (Jin, 2009; Kanehata, 2007; Sharma, 2010). Kanehata a kol. (Kanehata, 2007), ktefi
pracovali s riznymi velikostmi koloidnich &astic SiO, zvlaknénymi spolu s vodnym roztokem
PVA. Maximalni obsah kiemiku ve vyrobenych vldknech byl 57 % hmotn. Zvlakiiovaci roztok
byl ptipraven dispergaci nanocastic kiemiku ve vodé a tvorbou smési s 10% vodnym roztokem
PVA. Dispergace hotovych astic oproti pouziti koloidnich roztoki ptinasi hned nékolik nevy-
hod. Predevsim jde o procesni krok navic, ktery proto, aby nedoslo k naristu viskozity, musi
zahrnovat homogenizaci a odplyfiovani, mezi ¢asticemi snadno vznikaji aglomeraty a kontrola
kvality dispergace je velmi slozitd. Také manipulace s nanocasticemi v suchém stavu je velmi
problematicka a v pfipadé primyslové vyroby jen obtizné realizovatelna. Jin a kol. (Jin, 2009)
vytvoril specialni PVA vldkna s "koralkovou strukturou", ktera jsou zajimavé z hlediska fotoelek-
trickych vlastnosti. Tyto materialy obsahuji az 77 % ¢&astic kiemiku ve vlaknech. Je tieba po-
dotknout, Ze tento postup pripravy neni uréen k ptipravé kiemikovych vlaken, vzhledem ke ko-
ralkové struktuie vldkna ani nejsou pouzitelna jako prekurzor pro pripravu Cisté kiemikovych
vlaken, protoZe po odstranéni nosného polymeru pfi kalcinaci by se vlakna rozpadla. Sharma a
kol. ve své praci nepiekrocil koncentraci 25 % hmotn. koloidnich &astic SiO, v PEO vlaknech.

Patentové spisy tykajici se produkce nanovlédken a submikronovych vlaken z SiO, v drtivé vetsi-
né fesi riizné postupy piipravy téchto vldken elektrostatickym zvlakfiovanim roztoki s obsahem
TEOS (US 20110049769, US 2015224468, US 2015240411, CN 104056612, US 20120171488,
CN 102652903, CN 102674370, CN 101603245, CN 103882624, CN 102826760) nebo tvorbou
kiemikové vrstvy na povrchu vlaken z karboxymethylcelulézy nebo alginatu (WO 2011112364),
& jinych polymerti (CN 104111246, CN 103981634) nebo uhlikovych vidken (RU 2012121044,
RU 2516409). Pro tvorbu SiO, nanovldken lze vyuzit i koaxidlni zvlakiiovani, ve spisu
CN 103102067 autofi pouzili jako nosny polymer PVP. Za zminku stoji i technika pfipravy kfe-
mikovych nano a mikrovldken elektrolyzou SiO, z roztavenych soli (RU 2427526) nebo vyroba
nanovlaken z karbidu kiemiku z monokrystald kfemiku, a to pfi velmi vysokych teplotach
(RU 2006117961, RU 2328444, RU 2393112), &i produkce vléken z amorfniho oxidu kfemiku
reakei chrysotilu ve vodném roztoku obsahujicim Cinidlo Fizené uvolfiujici protony a ¢inidlo
komplexujici kationty (US 6692715, US 2003044339), ale pijde zfejm& o naroné postupy. Kar-
bidu kiemiku se vénuji i spisy US 2015211152 a WO 2009038767. CN 102502660 k tvorb¢ vla-
ken SiO, vyuziva templatovou syntézu, ktera ale neni pramyslové vyuZitelnou metodou tvorby
nanovlaken.

Si0, nanovlékna Ize podle spisu CN 102791259 kombinovat s jinymi materialy ve formé kom-
pozitu vhodného pro zdravotnické materialy s hemostatickym u¢inkem a jejich pridavek mize
vyznamné zlepsit mechanické vlastnosti anorganickych povlaki (CN 104177877) nebo zubnich
kompozitu (CN 103319832). Kfemikovéa nanovlakna mohou byt soucasti bioaktivnich materiala
(CN 102826760) a mohou slouzit i k extrakci chemikalii z organismu (US 2015 126712).

Piipravé nanovlaken z vodniho skla se vénuje patentovy spis US 8647557 (také uveden jako
KR 20120082857 a KR 20120076997), jehoz autofi pti pripravé zvlakiovaciho roztoku pouZili
vodni sklo, ke kterému pfidali propanol, hexan, trimethylchlorosilan, aby vytvofili hydrofobni
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gel. Nosnym polymerem této smési byl PMMA, ptipadné PAN v dimethylformamidu, 40% ob-
sah kfemiku ve vlaknech neni vysoky. PAN nanovlakna dopovana SiO, nano&asticemi se také
vyskytuji ve spisech CN 103311523 a CN 103305965. CN 103467896 zase popisuje PTFE nano-
vlakna dopovana malym mnozstvim SiO, prasku. Vyse uvedena kompozitni nanovldkna zvlak-
néna z nevodnych rozpoustédel vyZaduji pouziti toxickych latek, které komplikuji p¥ipadnou
primyslovou vyrobu téchto vldken.

Vodny roztok byl pouZit podle patentového spisu oznaceného &islem KR 20130075466, ktery
popisuje pfipravu PVA nanovldken s obsahem germania a kfemiku, ale obsah SiO, &inil pouze 5
%. PVA nanovldkna s obsahem nanocastic kiemiku popisuje spis CN 103022442, nanogastice se
pfipravuji vysokoteplotni presintraci a vyvinuty material slouzi jako prekurzor pro vyrobu uhli¢i-
to—kfemicitého kompozitu.

Podstata vynalezu

Nevyhody a nedostatky dosavadniho stavu techniky piekonavaji prekurzorova vléakna urgena pro
pfipravu kiemikovych vlaken, jejichz podstatou je, Ze obsah kiemiku ve vlaknech je 60 az 95 %
hmotn., s vyhodou 65 az 95 % hmotn. v susing, vyhodné&ji 75 az 95 % hmotn. v susin&. Dale ob-
sahuji alespofi jeden nosny polymer, ktery je s vyhodou vybrany ze skupiny zahrnujici polyviny-
lalkohol, kyselinu polyakrylovou, polyethylenoxid, polyvinylpyrolidon. Prekurzorova vlikna
podle vynalezu s vyhodou obsahuji jeden nosny polymer.

Terminem "nosny polymer" se rozumi polymer, ktery lze zvlaknit elektrostaticky nebo odstiedi-
vym zvlékfiovanim a ktery je rozpustny ve vodném roztoku soli kyseliny kiemigité.

Pramér prekurzorovych vlaken podle vynalezu je v rozsahu 50 az 5000 nm, s vyhodou 50 az
3000 nm, vyhodnégji 100 az 3000 nm.

vvvvvv

viici Zivotnimu prostredi kvili nizké toxicité a malému riziku vzniku pozaru béhem zvlakiovani.

Proto zpiisob vyroby prekurzorovych vlaken podle vynalezu probiha ve vodném prostiedi. Pod-
stata tohoto zplisobu podle vyndlezu spociva v tom, Ze se pfipravi zvlaknovaci roztok obsahujici
vodny roztok soli kyseliny kiemigité obecného vzorce M,SiO; x nH,0, kde M je vybran ze sku-
piny obsahujici kterykoliv z iontii alkalickych kovi, s vyhodou Na', K™ nebo Li", n je celé &islo v
rozsahu od 1 do 8, s vyhodou n je 2, a alespoit jeden ve vodném roztoku rozpustny nosny poly-
mer, nacez se zvlakni elektrostaticky nebo odstfedivym zvlakiiovanim. Zvlakiiovaci roztok se
pfipravi pouhym smisenim vodného roztoku nosného polymeru, vodného roztoku soli kyseliny
kfemiCité, s vyhodou i pomocné latky. Pomocna latka je (¢inna pro dosaZeni vyssiho vykonu
zvlakiiovaciho procesu. Mezi zvlakiiovacimi roztoky pro elektrostatické zvlakiiovani a odstiedivé
zvlakiiovani je nepatrny rozdil ve slozeni dany potfebou zpracovavat visk6znéjsi roztoky v piipa-
d¢ odstfedivého zvlakiiovani. Vyhodou pkipravenych koloidnich zvlakiiovacich roztoki Si0, je
jejich znacna stabilita.

Roztok kyseliny kiemicité je levny a netoxicky material. Zpracovani této suroviny do nanovla-
ken, at’ uz technologii elektrostatického zvldkitovani nebo technologii odstfedivého zvidkiiovani
ve smési s netoxickymi vodorozpustnymi polymery, umoZituje masovou produkci kiemikovych
nanovlaken s minimélnim dopadem na Zivotni prostedi. Diky tomu, Ze se nepouziva koncentro-
vany ethanol jako rozpoustédlo, vyroba nemusi fesit rizika spojena s hotlavosti tohoto rozpousts-
dla a jeho par.

Dalsi jiz zminénou vyhodou popsaného zplisobu je vysoky obsah kiemiku v prekurzorovych
vldknech, ktery snizuje mnoZstvi nosného polymeru v prekurzorovych vlaknech, které je nutné
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odstranit v procesu kalcinace. ZvySuje se tak vytéznost a rychlost tohoto procesu a snizuji se tak
naklady.

Prekurzorové vldkna pfipravena elektrostatickym zvlakiiovanim jsou ve formé plosnych textilii,
vysledna nanovldkna maji primér vlaken v desitkach az stovkach nanometrti. Prekurzorova vik-
na vyrobena odstiedivym zvlakiiovanim mohou byt také ptipravena jako membrana nebo jako
objemné vlakenné struktury p¥ipominajici vatu, primér téchto vlaken se obvykle pohybuje v
rozmezi stovek nanometrii aZ jednotek mikrometri. Vysledna kiemikova vlakna si po kalcinaci
uchovavaji strukturu, jakou méla prekurzorova vlakna pred kalcinaci, ale dochazi u nich k mirné
redukci priméru vlaken a naristu porovitosti, ktera odpovida mnozstvi nosného polymeru, ktery
je kalcinaci odstranén. Prekurzorova a kfemikova vlakna podle vynalezu tedy tvofi vlakenny
materidl, ktery muze byt ve formé& vrstvy nebo objemové vaty.

Moznost zpracovavat zvlakiiovaci roztoky s obsahem kyseliny kiemicité dvéma riznymi techno-
logiemi pfinasi také moznost volby mezi riznymi vlakennymi strukturami. Od objemnych struk-
tur (objemové vaty) ziskanych odstfedivym zvlakiiovanim po struktury plosné (vrstvy). Plosné
struktury lze pfipravit jak odstiedivym zvlaknovanim, tak i zvlakiovanim elektrostatickym. Ma-
terialy vyrobené uvedenymi technologiemi se vzajemné lisi také primérem vlaken, coz dava
moznost volby konkrétnich parametri podle specifickych potieb cilového produktu. Ptipadna
kombinace materialii ziskanych t€mito riznymi technologiemi jesté rozsituje Sirokou $kélu vlast-
nosti, jichZ je mozné dosadhnout.

Podle vyhodného provedeni vynélezu je molekulova hmotnost nosného polymeru v rozmezi
2x10° az 5x10° g/mol, s vyhodou 2x10* az 1,1x10° g/mol, vyhodnéji 2 x10° az 1,1x10° g/mol,
pfi¢emz nosny polymer je vybrany ze skupiny zahrnujici polyvinylalkohol, kyselinu polyakrylo-
vou, polyethylenoxid, polyvinylpyrolidon. Molekulova hmotnost polyvinylalkoholu je s vyhodou
v rozsahu 2 x 10* az 1,5 x 10° g/mol.

Podle dal$iho vyhodného provedeni vynalezu je sul kyseliny kiemi¢ité ve zvlakiiovacim roztoku
ve formé koloidnich &astic nebo nanogastic. Jeji hmotnostni pomér vii¢i nosnému polymeru ve
zvlakiiovacim roztoku je v rozsahu 60/40 az 95/5. K tvorbé prekurzorového vlakna dochdzi pfi
teploté 15 °C az 35 °C, s vyhodou 20 °C az 30 °C Zvlakiiovaci roztok miize dale obsahovat ale-
spoti jednu pomocnou latku vybranou ze skupiny zahrnujici etanol, n-butanol, izopropylalkohol,
kyselinu mravenéi, kyselinu octovou, kyselinu chlorovodikovou, kyselinu mlé¢nou, kyselinu
$tavelovou. Obsah pomocné latky ve zvlakiiovacim roztoku je s vyhodou v rozsahu 2 az 10 %
hmotn.

Podle daliho provedeni vynalezu se prekurzorova vlakna definovana vyse modifikuji pomoci
kalcinace pfi teploté 300 az 1400 °C, s vyhodou 450 az 700 °C; po dobu 30 az 240 minut, s vy-
hodou 60 az 180 minut; pfi¢emz rychlost ohfevu je 0,5 az 20 °C/min, s vyhodou 1 az 10 °C/min.,
nadez vzniknou kiemikova vlakna s obsahem kiemiku 100 % hmotn..

Kiemikova vlakna podle vynalezu jsou tedy vyrobena z prekurzorovych vlaken vyrobenych zpi-
sobem, jak je definovan vyse, nageZ se prekurzorova vlakna podle vynalezu modifikuji kalcinaci
zpisobem podle vynalezu, jak je definovan vy3e. Primér kiemikovych vldken podle vynalezu je
v pripadé elektrostaticky zvlakn&nych vlaken v rozsahu 30 az 1000 nm, s vyhodou 30 az 200 nm,
vyhodngji 30 az 150 nm, a v ptipadé odstfedivé zvlaknénych vliken v rozsahu 100 az 4000 nm, s
vyhodou 200 az 2000 nm, vyhodné&ji 200 az 800 nm.

Vysoky obsah kiemiku v prekurzorovych vlaknech ¢ini zplisob vyroby kiemikovych vlaken efek-
tivnéjs$im.

Prekurzorova vlakna nebo kiemikova vldkna podle vynalezu je mozné pouzit v chemii, pfi filtra-
ci, v energetice nebo mediciné.
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S vyhodou se vlédkna podle vynalezu mohou pouzit pfi vyrobé filtrl, krytii ran, nosi¢t 1é¢iv. Déle
se mohou diky velkému mémému povrchu a znaéné porozité pouzit jako sorbenty napt. pro sorp-
ci vody nebo nosice katalyzatorti, napk. platiny.

Objasnéni vykresu

Obr. 1 — SEM PVA nanovlaken s 65% hmotnostnim obsahem SiO, ve vlaknech vyrobenych
technologii elektrostatického zvlaknovani a) pfed kalcinaci a b) po kalcinaci.

Obr. 2 — SEM prekurzorovych PV A nanovlaken s 65% hmotnostnim obsahem SiO, ve vlaknech
a pridavkem ethanolu do zvlaknovaciho roztoku €inicim 10 % hmotn. ve vysledném zvlakiova-
cim roztoku, vyrobenych technologii elektrostatického zvlakfiovani.

Obr. 3 — SEM prekurzorovych PV A nanovlaken s 65 % hmotnostnim obsahem SiO, ve vldknech
a pfidavkem kyseliny octové do zvlakiiovaciho roztoku &inicim 10 % hmotn. ve vysledném
zvlaknovacim roztoku, vyrobenych technologii elektrostatického zvlakiovani.

Obr. 4 — SEM prekurzorovych PVA nanovléken s 65 % hmotnostnim obsahem SiO, ve vlaknech
a piidavkem kyseliny mravenci do zvlakiiovaciho roztoku &inicim 10 % hmotn. ve vysledném
zvlaknovacim roztoku, vyrobenych technologii elektrostatického zvlakiiovani.

Obr. 5 — SEM PVA nanovldken s 82% hmotnostnim obsahem SiO, ve vliknech vyrobenych
technologii elektrostatického zvlakiiovani a ptidavkem kyseliny octové &inicim 10 % hmotn. ve
vysledném zvlakiiovacim roztoku a) pred kalcinaci a b) po kalcinaci.

Obr. 6 — SEM PEO nanovlaken s 67% hmotnostnim obsahem SiO, ve vlaknech vyrobenych
technologii elektrostatického zvlaknovani a) pred kalcinaci a b) po kalcinaci.

Obr. 7 — SEM PEO nanovléken s 92% hmotnostnim obsahem SiO, ve vldknech vyrobenych
technologii elektrostatického zvlakiniovani a) pred kalcinaci a b) po kalcinaci.

Obr. 8 — SEM prekurzorovych PAA nanovldken s 60% hmotnostnim obsahem SiO, ve vlaknech
a pridavkem kyseliny octové do zvlékiiovaciho roztoku &inicim 2 % hmotn. ve vysledném
zvlakiiovacim roztoku, vyrobenych technologii elektrostatického zvlaktiovani.

Obr. 9 — SEM prekurzorovych PVA submikronovych vladken se 76% hmotnostnim obsahem SiO,
ve vlaknech a pfidavkem kyseliny octové do zvldknovaciho roztoku ¢inicim 10 % hmotn. ve
vysledném zvlakfiovacim roztoku, vyrobenych technologii odstiedivého zvlakiovani.

Obr. 10 — SEM prekurzorovych PVA submikronovych vlaken se 76% hmotnostnim obsahem
SiO, ve vlaknech a pfidavkem kyseliny mravenéi do zvlakiiovaciho roztoku &inicim 10 % hmotn.
ve vysledném zvlakiiovacim roztoku, vyrobenych technologii odstredivého zvlakiiovani.

Obr. 11 — SEM PEO submikronovych vlaken s 60% hmotnostnim obsahem SiO, ve vlaknech
vyrobenych technologii odstfedivého zvlaknovani a) pfed kalcinaci a b) po kalcinaci.

Obr. 12 — SEM PEO prekurzorovych submikronovych vlaken s 90% hmotnostnim obsahem SiO,
ve vlaknech vyrobenych technologii odstfedivého zvlakiiovani.

Obr. 13 — SEM prekurzorovych PAA submikronovych vldken s 60% hmotnostnim obsahem SiO,
ve vldknech a pridavkem kyseliny mravenéi do zvldkiiovaciho roztoku &inicim 2 % hmotn. ve
vysledném zvlakitovacim roztoku, vyrobenych technologii odstiedivého zvlakiiovani.

Obr. 14 — SEM PVA nanovléken s 60% hmotnostnim obsahem SiO, ve vlaknech vyrobenych
technologii elektrostatického zvlakiiovani z lithné soli kyseliny kiemicité a) pied kalcinaci a b)
po kalcinaci.

Obr. 15 — SEM PVA nanovlaken vlaken s 60% hmotnostnim obsahem SiO, ve vlaknech vyrobe-
nych technologii elektrostatického zvlakniovani z draselné soli kyseliny kiemi¢ité a) pred kalci-
naci a b) po kalcinaci.
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Obr. 16 — SEM PVA submikronovych vlaken s 60% hmotnostnim obsahem SiO, ve vlaknech
vyrobenych technologii odstfedivého zvlakiiovani z lithné soli kyseliny kiemicité a) pred kalci-
naci a b) po kalcinaci.

Obr. 17 — SEM PVA submikronovych vlaken s 60% hmotnostnim obsahem SiO, ve vlaknech

vyrobenych technologii odstiedivého zvlakilovani z draselné soli kyseliny kiemicité a) pted kal-
cinaci a b) po kalcinaci.

Obr. 18 — SEM prekurzorovych PVA nanovlaken s 82% hmotnostnim obsahem SiO, ve vladknech
vyrobenych technologii elektrostatického zviakfiovani.

Obr. 19 — SEM PVA submikronovych vlaken s 60% hmotnostnim obsahem SiO, ve vlaknech
vyrobenych technologii odstfedivého zvlaknovani a) pied kalcinaci, b) po kalcinaci pfi 500 °C, ¢)
po kalcinaci pii 700 °C.

Ptiklady proudéni vynalezu

Ptiklad 1

Zvlakiovaci roztok byl namichan z pfedem pfipraveného roztoku PVA (16% roztok, Sloviol®,
Novacké chemické zavody) a predem piipraveného 30% vodného roztoku sodné soli kyseliny
kiemi¢ité v hmotnostnim poméru 1:1. Elektrostatické zvlakiiovani probihalo na laboratornim
zafizeni NS Lab.

Podminky elektrostatického zvlakiovani:

Napéti [kV]: 819
Proud [mA]: 0,03az0,07
Vzdélenost elektrod [cm}: 18 az 24
Teplota {°C] 208228
Vihkost [% RH] 25a%35
Rychlost posunu textilie [mm/min] 40 az 100
Rychlost otaceni zvl. elektrody [ot./min] 27

Vyrobena prekurzorova nanovldkna maji primér vlaken v rozsahu 50 az 200 nm a obsah kfemiku
65 % hmotn. Vyrobnost procesu na laboratornim zafizeni byla 0,101 g prekurzorovych vlaken za
10 min. Kalcinace probihala ve vsadkové peci pii teploté 700 °C po dobu 2 hodin, pfi¢emZ rych-
lost ohfevu byla 1 °C/min. SEM snimky vyrobeného vzorku jsou na Obr. 1. Pramer vlaken po
kalcinaci se pohybuje v rozsahu 30 az 150 nm.

Priklad 2

Zvlakiiovaci roztok byl namichan z predem pfipraveného roztoku PVA (16% roztok, Sloviol®,
Novécké chemické zavody) a predem pripraveného 30% vodného roztoku sodné soli kyseliny
kiemi¢ité v hmotnostnim poméru 1:1. Do roztoku byl pfidan etanol, ktery byl ve vysledném
zvlakiiovacim roztoku zastoupen v mnozstvi 10 % hmotn. Elektrostatické zvlakiiovani probihalo
na laboratornim zafizeni NS Lab.
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Podminky elektrostatického zvlakfiovani:

Napéti [kV]: 81,9
Proud [mA]: 0,03 az 0,07
Vzdalenost elektrod [cm): 18 az 24
Teplota [°C] 20 az 28
Vihkost [% RH] 25az 35
Rychlost posunu textilie [mm/min] 40 az 100
Rychlost otaéeni zvl. elektrody [ot./min] 2,7

Vyrobena prekurzorovéa nanovlakna maji primér vlaken v rozsahu 100 az 250 nm a obsah kiemi-
ku 65 % hmotn. Vyrobnost procesu na laboratornim zafizeni byla 0,484 g vlaken za 10 min. Kal-
cinace probihala ve vsadkové peci pii teploté 700 °C po dobu 2 hodin, pfi¢emz rychlost ohfevu
byla 1°C/min. SEM snimky vyrobeného vzorku jsou na Obr. 2. Pfidavek ethanolu zvysil vyrob-
nost procesu téméf pétindsobné oproti vykonu procesu roztoku bez pomocné latky uvedené v
ptikladu 1.

Ptiklad 3

Zvlakiiovaci roztok byl namichan z ptedem ptipraveného roztoku PVA (16% roztok, Sloviol®,
Novacké chemické zavody) a predem piipraveného 30% vodného roztoku sodné soli kyseliny
kfemicité v hmotnostnim poméru 1:1. Do roztoku byla pfidana 75 % kyselina octova, ktera byla
ve vysledném zvlakiiovacim roztoku zastoupena v mnozstvi 10 % hmotn. Elektrostatické
zvlakiiovani probihalo na laboratornim zafizeni NS Lab.

Podminky elektrostatického zvlakiiovani:

Napéti [kV]: 819
Proud [mA]: 0,03 az 0,07
Vzdalenost elektrod [cm]: 18 az 24
Teplota [°C] 20 az28
Vlhkost {% RH] 25az 35
Rychlost posunu textilie {[mm/min] 40 az 100
Rychlost otateni zvl. elektrody [ot./min] 27

Vyrobena prekurzorova nanovlakna maji primér vliaken v rozsahu 50 az 200 nm a obsah kiemiku
65 % hmotn. Vyrobnost procesu na laboratornim zafizeni byla 0,697 g vldken za 10 min. Kalci-
nace probihala ve vsddkové peci pfi teploté 700 °C po dobu 2 hodin, pficemz rychlost ohievu
byla 1 °C/min. SEM snimky vyrobeného vzorku jsou na Obr. 3. Pfidavek kyseliny octové zvysil
vyrobnost procesu téméf sedminasobné oproti vykonu procesu roztoku bez pomocné latky uve-
dené v prikladu 1.

Priklad 4

Zvlakiiovaci roztok byl namichan z pfedem pfipraveného roztoku PVA (16% roztok, Sloviol®,
Novécké chemické zavody) a predem ptipraveného 30% vodného roztoku sodné soli kyseliny
kfemiCit¢ v hmotnostnim poméru 1:1. Do roztoku byla pridana 98% kyselina mravenci, ktera
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byla ve vysledném zvlakiiovacim roztoku zastoupena v mnoZzstvi 10 % hmotn. Elektrostatické
zvlakiiovani probihalo na laboratornim zafizeni NS Lab.

Podminky elektrostatického zvlakfiovani:

Napéti [kV]: 819
Proud [mA]: 0,03 az 0,07
Vzdalenost elektrod [cm]: 18 az24
Teplota [°C] 20 az 28
Vihkost [% RH] 25az35
Rychlost posunu textilie [mm/min] 40 az 100
Rychlost otateni zvl. elektrody [ot./min] 27

Vyrobena prekurzorova nanovlakna maji pramér vldken v rozsahu 50 az 250 nm a obsah kifemiku
65 % hmotn. Vyrobnost procesu na laboratornim zafizeni byla 0,583 g vliken za 10 min. Kalci-
nace probihala ve vsadkové peci pti teploté 700 °C po dobu 2 hodin, pticemz rychlost ohfevu
byla 1 °C/min. SEM snimky vyrobeného vzorku jsou na Obr. 4. Pfidavek kyseliny octové zvysil

N A

vyrobnost procesu téméf destinisobné oproti vykonu procesu roztoku bez pomocné latky uvedené
v ptikladu 1.

Priklad 5

Zvlakitovaci roztok byl namichan z predem piipraveného roztoku PVA (20% roztok, Poval 18—
88, Kuraray) a pfedem ptipraveného 30% vodného roztoku sodné soli kyseliny kfemi€ité v hmot-
nostnim poméru 1:3,2. Do roztoku byla piidana 75% kyselina octova, ktera byla ve vysledném
zvlakitovacim roztoku zastoupena v mnozstvi 10 % hmotn. Elektrostatické zvlakiiovani probihalo
na laboratornim zafizeni NS Lab.

Podminky elektrostatického zvlakiovani:

Napéti [kV]: 81,9
Proud [mA]: 0,03 az 0,07
Vzdalenost elektrod [cm]: 18 az 24
Teplota [°C] 20 az 28
Vihkost {% RH] 25az 35
Rychlost posunu textilie [mm/min] 40 az 100
Rychlost otageni zvl. elektrody [ot./min] 2,7

Vyrobena prekurzorova nanovlakna maji primér vldken v rozsahu 50 az 150 nm a obsah kfemiku
82 % hmotn. Kalcinace probihala ve vsadkové peci pfi teploté 700 °C po dobu 2 hodin, pficemz
rychlost ohfevu byla 1 °C/min. SEM snimky vyrobeného vzorku jsou na Obr. 5. Primér vlaken
po kalcinaci se pohybuje v rozsahu 30 az 120 nm.

Piiklad 6

Zvlakiiovaci roztok byl namichan z predem pfipraveného roztoku PEO (5% roztok, Mw
400.000 g/mol, Scientific Polymer Products) a pfedem piipraveného 30% vodného roztoku sodné
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soli kyseliny kfemi¢ité v hmotnostnim poméru 3:1. Do takto ptipraveného roztoku byl pfidan
etanol, ktery byl ve vysledném zvlékiiovacim roztoku zastoupen v mnozstvi 10 % hmotn. Elek-
trostatické zvlakiovani probihalo na laboratornim zatizeni NS Lab.

Podminky elektrostatického zvlakiovani:

Napéti [kVI: 45
Proud [mA]: 0,03
Vzdalenost elektrod [cm]: 18 az 24
Teplota [°C] 20
Vihkost [% RH] 42
Rychlost posunu textilie [mm/min] 70
Rychlost otageni zvl. elektrody [ot./min] 25

Vyrobena prekurzorova nanovlakna maji primér vlaken v rozsahu 100 az 300 nm a obsah kiemi-
ku 67 % hmotn. Kalcinace probihala ve vsadkové peci pfi teploté 700 °C po dobu 2 hodin, pri-
¢emz rychlost ohfevu byla 1 °C/min. SEM snimky vyrobeného vzorku jsou na Obr. 6. Primér
vlaken po kalcinaci se pohybuje v rozsahu 70 az 200 nm.

Priklad 7

Zvlakiiovaci roztok byl namichan z pfedem pfipraveného roztoku PEO (5% roztok, Mw
900.000 g/mol, Scientific Polymer Products) a pfedem ptipraveného 30% vodného roztoku sodné
soli kyseliny kfemicit¢ v hmotnostnim poméru 1:2. Do takto pripraveného roztoku byl pridan
etanol, ktery byl ve vysledném zvlakiiovacim roztoku zastoupen v mnoZstvi 10 % hmotn. Elek-
trostatické zvlaknovani probihalo na laboratornim zatizeni NS Lab.

Podminky elektrostatického zvlakiiovani:

Napéti [kV]: 45
Proud [mA]: 0,03
Vzdalenost elektrod [em]: 18 a2z 24
Teplota [°C] 20
Vlhkost [% RH] 42
Rychlost posunu textilie [mm/min] 70
Rychlost otaceni zvl. elektrody [ot./min] 2.5

Vyrobena prekurzorova nanovlakna maji primér vlaken v rozsahu 200 az 800 nm a obsah kiemi-
ku 92 % hmotn. Kalcinace probihala ve vsidkové peci pii teploté 700 °C po dobu 2 hodin, pfi-
¢emZ rychlost ohfevu byla 1 °C/min. SEM snimky vyrobeného vzorku jsou na Obr. 7. Primér
vldken po kalcinaci se pohybuje v rozsahu 150 az 600 nm.

Priklad 8

Zvlakiiovaci roztok byl namichan z predem pfipraveného roztoku PAA (25% roztok, Mw
250 000 g/mol, Scientific Polymer Products) a predem pripraveného 30% vodného roztoku sodné
soli kyseliny kfemi¢ité v hmotnostnim poméru 1:1,5. Do takto piipraveného roztoku byla pfidana



20

25

30

35

40

45

CZ 306773 B6

kyselina octova, ktera byla ve vysledném zvlakiiovacim roztoku zastoupena v mnoZstvi2 %
hmotn. Elektrostatické zvlakiovani probihalo na laboratornim zatizeni NS Lab.

Podminky elektrostatického zvldknovani:

Napéti [kV]: 45
Proud [mA]: 0,03
Vzdalenost elektrod [cm]: 18 az 24
Teplota [°C] 20
Vlhkost [% RH] 42
Rychlost posunu textilie [mm/min] 70
Rychlost otageni zvl. elektrody [ot./min] 25

Vyrobena prekurzorova nanovlakna maji pramér vlaken v rozsahu 100 az 300 nm a obsah kfemi-
ku 60 % hmotn. Kalcinace probihala ve vsadkové peci pii teploté 700 °C po dobu 2 hodin, pfi-
&emz rychlost ohfevu byla 1 °C/min. SEM snimky vyrobeného vzorku jsou na Obr. 8.

Ptikiad 9

Zvlakiiovaci roztok byl namichan z piedem pfipraveného roztoku PVA (20% roztok, Poval 18—
88, Kuraray) a predem pfipraveného 30% vodného roztoku sodné soli kyseliny kiemi€ité v hmot-
nostnim poméru 1:3,2. Do roztoku byla pfidana 75% kyselina octova, ktera byla ve vysledném
zvlakiovacim roztoku zastoupena v mnoZzstvi 10 % hmotn. Odstiedivé zvlakiiovani probihalo na
prototypu velkokapacitniho laboratorniho zafizeni pro odstiedivé zvlakiovani, pfi teplot€ 20,2 °C
a vlhkosti 26,8%RH. Rychlost ota¢eni spinerety byla 8000 ot/min.

Vyrobena prekurzorova nanovlédkna maji primér vlaken v rozsahu 300 aZ 800 nm a obsah kiemi-
ku 76 % hmotn. Kalcinace probihala ve vsadkové peci pti teplot¢ 700 °C po dobu 2 hodin, pfi-
¢emz rychlost ohievu byla 1 °C/min. SEM snimky vyrobeného vzorku jsou na Obr. 9.

Priklad 10

Zvlakiiovaci roztok byl namichan z predem pfipraveného roztoku PVA (20% roztok, Poval 18-
88, Kuraray) a ptedem pfipraveného 30% vodného roztoku sodné soli kyseliny kfemicité v hmot-
nostnim poméru 1:3,2. Do roztoku byla pfidana 98% kyselina mravenci, kterd byla ve vysledném
zvlakiiovacim roztoku zastoupena v mnozstvi 10 % hmotn. Odstiedivé zvlakiiovani probihalo na
prototypu velkokapacitniho laboratorniho zafizeni pro odstedivé zvlakiiovani, pfi teploté 20,2 °C
vlhkosti 26,8%RH. Rychlost otageni spinerety byla 8000 ot/min.

Vyrobena prekurzorova nanovldkna maji pramér vlaken v rozsahu 300 az 1000 nm a obsah kfe-
miku 76 % hmotn. Kalcinace probihala ve vsadkové peci pii teploté 700 °C po dobu 2 hodin,
pii¢emz rychlost ohfevu byla 1 °C/min. SEM snimky vyrobeného vzorku jsou na Obr. 10.

Priklad 11
Zvlakitovaci roztok byl namichan z predem piipraveného roztoku PEO (5% roztok, Mw 400 000
g/mol, Scientific Polymer Products) a predem pfipraveného 30% vodného roztoku sodné soli

kyseliny kiemigité v hmotnostnim pomé&ru 3:1. Do roztoku byl pfidan ethanol, ktery byl ve vy-
sledném zvlaktiovacim roztoku zastoupen v mnozstvi 10 % hmotn. Odstedivé zvlakiiovani pro-
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bihalo na prototypu velkokapacitniho laboratorniho zafizeni pro odstiedivé zvlakiovani, pfi tep-
lot€ 32 °C a vlhkosti 22%RH. Rychlost otaéeni spinerety byla 4000 ot/min.

Vyrobena prekurzorova nanovlakna maji pramér vlaken v rozsahu 1000 az 5000 nm a obsah kie-
miku 60 % hmotn. Kalcinace probihala ve vsadkové peci pii teplot& 700 °C po dobu 2 hodin, pfi-
¢emz rychlost ohfevu byla 1 °C/min. SEM snimek vyrobeného vzorku je na Obr. 11. Primér via-
ken po kalcinaci se pohybuje v rozsahu 800 az 3000 nm.

Priklad 12

Zvlékfiovaci roztok byl namichan z pfedem pfipraveného roztoku PEO (5% roztok, Mw
900 000 g/mol, Scientific Polymer Products) a pfedem pripraveného 30% vodného roztoku sodné
soli kyseliny kiemicité v hmotnostnim poméru 2:3. Do roztoku byl ptidan ethanol, ktery byl ve
vysledném zvlékfiovacim roztoku zastoupen v mnozstvi 10 % hmotn. Odstiedivé zvlakiiovani
probihalo na prototypu velkokapacitniho laboratorniho zafizeni pro odstiedivé zvlakiovani, pfi
teploté 22 °C a vlhkosti 54%RH. Rychlost otageni spinerety byla 4000 ot/min.

Vyrobena prekurzorovd nanovlakna maji pramér vlaken v rozsahu 1000 az 5000 nm a obsah
kfemiku 90 hmotn. %. Kalcinace probihala ve vsadkové peci pfi teploté 70 °C po dobu 2 hodin,
pri¢emz rychlost ohfevu byla 1 °C/min. SEM snimek vyrobeného vzorku je na Obr. 12.

Priklad 13

Zvlakfiovaci roztok byl namichdn z pfedem pripraveného roztoku PAA (25% roztok, Mw
1 080 000 g/mol, Acros Organics) a pfedem pfipraveného 30% vodného roztoku sodné soli kyse-
liny kiemic€ité v hmotnostnim poméru 1:1,5. Do takto pfipraveného roztoku byla ptidana kyselina
octova, ktera byla ve vysledném zvlakiiovacim roztoku zastoupena v mnozstvi 2 % hmotn. Od-
stredivé zvlékiiovani probihalo na prototypu velkokapacitniho laboratorniho zafizeni pro odstie-
divé zvlakiovani, pfi teploté 32 °C a vlhkosti 22%RH. Rychlost ota¢eni spinerety byla 8000 ot/-
min.

Vyrobena prekurzorova nanovlakna maji primér vlaken v rozsahu 100 az 1000 nm a obsah kie-
miku 60 % hmotn. Kalcinace probihala ve vsadkové peci pfi teploté 700 °C po dobu 2 hodin, pfi-
¢emz rychlost ohfevu byla 1 °C/min. SEM snimek vyrobeného vzorku je na Obr. 13.

Ptiklad 14

Zvlakiovaci roztok byl namichan z pfedem pfipraveného roztoku PVA (16% roztok, Sloviol®,
Novacké chemické zavody) a predem piipraven¢ho 30% vodného roztoku lithné soli kyseliny
kfemiCit¢ v hmotnostnim poméru 1:1. Do roztoku byla ptidana 98% kyselina mravendi, ktera
byla ve vysledném zvlakitovacim roztoku zastoupena v mnoZstvi 2 % hmotn. Elektrostatické

zvlaktiovani probihalo na laboratornim zatizeni NS Lab.

Podminky elektrostatického zvlaktiovani:

-11 -
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Napéti [kV]: 81,9
Proud [mA]: 0,03 az 0,07
Vzdalenost elektrod [cm]: 18az24
Teplota [°C] 20 az 28
Vihkost [% RH] 25az35
Rychlost posunu textilie [mm/min] 40 az 100
Rychlost otateni zvl. elektrody [ot./min] 2,7

Vyrobena prekurzorova nanovlakna maji primér vlaken v rozsahu 50 az 200 nm a obsah kiemiku
65 % hmotn. Vyrobnost procesu na laboratornim zafizeni byla 0,101 g prekurzorovych vléken za
10 min. Kalcinace probihala ve vsadkové peci pii teplot& 700 °C po dobu 2 hodin, pfi¢emZ rych-
lost ohtevu byla 1 °C/min. SEM snimky vyrobeného vzorku jsou na Obr. 14. Primér vlaken po
kalcinaci se pohybuje v rozsahu 30 az 150 nm.

Priklad 15

Zvlakiovaci roztok byl namichan z pfedem ptipraveného roztoku PVA (16% roztok, Sloviol®,
Novacké chemické zavody) a predem piipraveného 30% vodného roztoku draselné soli kyseliny
kfemicité v hmotnostnim poméru 1:1. Do roztoku byla pfidana 98% kyselina mravenci, ktera
byla ve vysledném zvlakiiovacim roztoku zastoupena v mnozstvi 2 % hmotn. Elektrostatické
zvlakiiovani probihalo na laboratornim zafizeni NS Lab.

Podminky elektrostatického zvladkiovani:

Napéti [kVI: 81,9
Proud [mA]: 0,03 az 0,07
Vzdalenost elektrod [cmy: 18 az 24
Teplota [°C) 20az28
Vlhkost [% RH} 25az35
Rychlost posunu textilie [mm/min] 40 az100
Rychlost otateni zvl. elektrody [ot./min] 27

Vyrobena prekurzorova nanovlakna maji primér vldken v rozsahu 50 az 200 nm a obsah kiemiku
65 % hmotn. Vyrobnost procesu na laboratornim zafizeni byla 0,101 g prekurzorovych vlaken za
10 min. Kalcinace probihala ve vsadkové peci pfi teploté 700 °C po dobu 2 hodin, pfi¢emZ rych-
lost ohievu byla 1 °C/min. SEM snimky vyrobeného vzorku jsou na Obr. 14. Primér vlaken po
kalcinaci se pohybuje v rozsahu 30 az 150 nm.

Piiklad 16

Zvlakiiovaci roztok byl namichan z pfedem pripraveného roztoku PVA (20% roztok, Poval 13—
88, Kuraray) a pfedem pripraveného 30% vodného roztoku lithné soli kyseliny kiemicité v hmot-
nostnim poméru 1:3. Do roztoku byla pfidana 75% kyselina octova, ktera byla ve vysledném
zvlékiiovacim roztoku zastoupena v mnozstvi 2 % hmotn. Odstiedivé zvldkiiovani probihalo na
prototypu velkokapacitniho laboratorniho zafizeni pro odstfedivé zvlakiiovani, pii teploté 20,2 °C
a vihkosti 26,8%RH. Rychlost ota¢eni spinerety byla 9000 ot/min.
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Vyrobené prekurzorova nanovlakna maji primér vlaken v rozsahu 300 az 800 nm a obsah kiemi-
ku 66 % hmotn. Kalcinace probihala ve vsadkové peci pfi teplot& 700 °C po dobu 2 hodin, pii-
¢emZ rychlost ohfevu byla 1 °C/min. SEM snimky vyrobeného vzorku jsou na Obr. 16. Primér
vlaken po kalcinaci se pohybuje v rozsahu 200 az 600 nm.

Priklad 17

Zvlaknovaci roztok byl namichan z pfedem pfipraveného roztoku PVA (20% roztok, Poval 13—
88, Kuraray) a pfedem pfipraveného 30% vodného roztoku draselné soli kyseliny kiemigité v
hmotnostnim poméru 1:3. Do roztoku byla pfidana 98% kyselina octova, ktera byla ve vysled-
ném zvlaknovacim roztoku zastoupena v mnozstvi 2 % hmotn. Odstfedivé zvldktiovani probihalo
na prototypu velkokapacitniho laboratorniho zafizeni pro odstiedivé zvlékiovani, pii teploté
20,2 °C a vlhkosti 26,8%RH. Rychlost ota¢eni spinerety byla 9000 ot/min.

Vyrobena prekurzorova nanovlakna maji primér vlaken v rozsahu 300 az 800 nm a obsah kiemi-
ku 66 % hmotn. Kalcinace probihala ve vsadkové peci pfi teplot& 700 °C po dobu 2 hodin, pfi-
¢emz rychlost ohfevu byla 1 °C/min. SEM snimky vyrobeného vzorku jsou na Obr. 17. Pramér
vlaken po kalcinaci se pohybuje v rozsahu 200 az 600 nm.

Priklad 18
Zvléknovaci roztok byl namichéan z pfedem pfipraveného roztoku PVA (20% roztok, Poval 18—
88, Kuraray) a pfedem pfipraveného 30% vodného roztoku sodné soli kyseliny kiemicité v hmot-

nostnim poméru 1:3,2. Elektrostatické zvlakiiovani probihalo na laboratornim zatizeni NS Lab.

Podminky elektrostatického zvlakfiovani:

Napéti [kV]: 81,9
Proud [mA]: 0,03 az 0,07
Vzdalenost elektrod [cm]: 18 a2 24
Teplota [°(C] 20 az28
Vlhkost [% RH] 25az35
Rychlost posunu textilie [mm/min) 40 az 100
Rychlost otaceni zvl. elektrody [ot./min] 2.7

Vyrobené prekurzorova nanovlakna maji primér vlaken v rozsahu 200 az 800 nm a obsah kiemi-
ku 82 % hmotn. Kalcinace probihala ve vsadkové peci pii teploté 700 °C po dobu 2 hodin, pfi-
¢emz rychlost ohievu byla 1 °C/min. SEM snimky vyrobeného vzorku jsou na Obr. 18.

Priklad 19

Zvlakiovaci roztok byl namichan z pfedem pripraveného roztoku PVA (18% roztok, Poval 13—
88, Kuraray) a predem pfipraveného 30% vodného roztoku sodné soli kyseliny kfemicité v hmot-
nostnim pomeéru 1:1. Do roztoku byla ptidana 98% kyselina mravenéi, ktera byla ve vysledném
zvlakiiovacim roztoku zastoupena v mnoZstvi 2 % hmotn. Odstredivé zvlakiiovani probihalo na
prototypu velkokapacitniho laboratorniho zafizeni pro odstiedivé zvlakiovani, pfi teplot& 26 °C a
vlhkosti 25%RH. Rychlost ota¢eni spinerety byla 8500 ot/min.
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Vyrobena prekurzorova nanovlakna maji praimér vlaken v rozsahu 300 az 1000 nm a obsah kfe-
miku 63 % hmotn. Kalcinace probihala ve vsadkové peci v prvnim piipadé pfi teploté 500 °C po
dobu 2 hodin, pfiéemz rychlost ohievu byla 1 °C/min a v druhém piipadé pfi teplot€ 700 °C po
dobu 2 hodin, pfi¢emz rychlost ohfevu byla 1 °C/min. SEM snimky vyrobeného vzorku jsou na
Obr. 19.

Odkazy

Freyer, A.; Savage, N.O. Electrospun Silica Nanofiber Mats. The Science and Function of Nano-
materials: From Synthesis to Application. January 1, 2014, 139-150. DOIL:10.1021/bk-2014—
1183.ch008

He, H.; Wang, J,; Li, X.; Zhang, X.; Weng, W.; Han, G. Materials Letters 2013, 94, 100.
Chen, L.—J; Liao, J-D.; Lin, S.-J.; Chuang, Y .—J.; Fu, Y.=S. Polymer 2009, 50, 3516.

Chen, Y.; Zhang, Z.; Yu, J.; Guo, Z. J. Polym. Sci. B Polym. Phys. 2009, 47, 1211. Chinnappan,
A.; Kang, H~C; Kim, H. Energy 2011, 36, 755.

Choi, S. S.; Lee, S. G.; Im, S. S.; Kim, S. H.; Joo, Y. L. J. Mater. Sci. Lett. 2003, 22, 891.

Ji, L; Saquing, C; Khan, S. A.; Zhang, X. Nanotechnology 2008, 19, 085605.

Jia, C; Song, J.; Jin, Y.; Rojas, OJ. J. Appl. Polym. Sci. 2015, /32, 42562.

Jin, Z.; Wang, X_; Cui, X. Microporous and Mesoporous Materials 2008, 108, 183.

Jin, Y.; Yang, D.; Kang, D.; Jiang, X. Langmuir 2010, 26(2), 1186.

Jung, H-R.; Ju, D.-H.; Lee, W.-J.; Zhang, X.; Kotek, R. Electrochimica Acta 2009, 54, 3630.
Kanehata, M.; Ding, B.; Shiratori, S. Nanotechnology 2007, 18, 315602.

Keyur, D.; Kit, K.; Li, J. J.; Zivanovic, S. Biomacromolecules 2008, 9, 1000.

Lai, N.—C; Liou, S.—C; Huang, W.—C; Shen, Y.-T.; Chi, C.~C; Chu, M.-W; Yang, C.-M. NPG
Asia Materials 2015, 7, 181, 1.

Lim, J.; Moon, J. H.; Yi, G.; Heo, C; Yang, S. Langmuir 2006, 22, 3445.

Liu, Y.; Sagi, S.; Chandrasekar, R.; Zhang, L.; Hedin, N.E.; Fong, H. J. Nanosci. Nanotechnol.
2008, 8, 1528.

Ma, Q.; Mao, B.; Cebe, P. J Therm Anal Calorim 2012, 109, 1245.
Newsome, T.E.; Olesik, S.V. J. Appl. Polym. Sci. 2014, 131, 40966.

Patel, P.A.; Eckart, J.; Advincula, M.C.; Goldberg, A.J.; Mather, P.T. Polymer 50 (2009) 1214—
1222

Rambaud, F.; Valle, K.; Thibaud, S.; Julian-Lopez, B. Sanchez, C. Adv. Funct. Mater. 2009, 19,
2896.

Reich, E.; Schibli, A. High—Performance Thin—Layer Chromatography for the Analysis of Medi-
cinal Plants; Thieme Medical Publishers: New York, NY, 2007; Chapter 2, p 22.

Ren, L; Ozisik, R.; Kotha , S.P. Journal of Colloid and Interface Science 2014, 425, 136.

Roh, S. H.; Lee, Y. A.; Lee, J. W.; Kim, S. I. J. Nanosci. Nanotechnol. 2008, 8, 5147.

Saha, J.; De, G. Chem. Commun., 2013, 49, 6322.

Sawicka, K. M.; Gouma, P. J. Nanopart. Res. 2006, 8, 769.

Shao, C; Kim, H—-Y.; Gong, J.; Lee, D.—R. Nanotechnology 2002, 13, 635.

Shao, C; Kim, H—Y.; Gong, J.; Bing, D.; Lee, D.-R.; Park, S.—J. Materials Letters 2003, 57,
1579.

Sharma, N.; McKeown, S. J.; Ma, X.; Pochan, D. J.; Cloutier, S. G. ACS Nano 2010, 4, 5551.
Wang, W.; Wang, J.; Sun, P.; Yuan, Z.; Ding, D; Chen, T. Materials Letters 2008, 62, 711.

Wang, X.; Zhu, J.; Yin, L; Liu, S.; Zhang, X.; Ao, Y.; Chen H. J. of Biomed. Mat. Research Part
A 2012, 100A, 12, 3511.

Wen, S.; Liu, L; Zhang, L.; Chen, Q.; Zhang, L; Fong, H. Mater. Lett. 2010, 64, 1517.
Wu, C; Yuan, W.; Al-Deyab, S.-S.; Zhang, K.—Q. Appl. Surface Science 2014, 313, 389.



20

25

30

35

40

45

50

CZ 306773 B6

Xiao, Q.; Wang, J.; Zhou, H.; Sun, P.; Yuan, Z.; Li, B.; Ding, D.; Chen, T. Microporous and
Mesoporous Materials 2008, 109, 233.

Yamaguchi, T.; Sakai, S.; Kawakami, K. J. Sol-Gel Sci. Technol. 2008, 48, 350. Zhao, Y.;
Wang, H.; Lu, X.; Li, X.; Yang, Y.; Wang, C. Materials Letters 2008, 62, 143.

PATENTOVE NAROKY

1. Prekurzorové vldkno uréené pro ptipravu kfemikového vldkna, vyzmalujici se
tim, Ze obsah kiemiku ve vldkné je 60 az 95 % hmotn. v susing, pri¢emz déle obsahuje alespori
Jjeden nosny polymer.

2. Prekurzorové vlakno podle naroku 1, vyznaéujici se tim, Ze obsah kiemiku ve
vlakné je s vyhodou 65 az 95 % hmotn. v suing, vyhodnéji 75 az 95 % hmotn. v susiné.

3. Prekurzorové vlakno podle naroku 1 nebo naroku 2, vyznadujici se tim, Ze pri-
mér vlakna je v rozsahu 50 az 5000 nm, s vyhodou 50 az 3000 nm, vyhodnéji 100 az 3000 nm.

4. Prekurzorové vlakno podle kteréhokoliv z nérokii 1 a2z 3, vyznadujici se tim, ze
nosny polymer je vybrany ze skupiny zahrnujici polyvinylalkohol, kyselinu polyakrylovou, poly-
ethylenoxid, polyvinylpyrolidon.

S. Zpuisob vyroby prekurzorového vlakna definovanych v kterémkoliv z narokd 1 az 4,
vyznadujici se tim, Ze se pfipravi zvldkitovaci roztok obsahujici vodny roztok soli
kyseliny kfemicité obecného vzorce M,SiO; x nH,0, kde M je vybran ze skupiny obsahujici
kterykoliv z iontii alkalickych kovii, s vyhodou Na®, K™ nebo Li", n je celé &islo v rozsahu od 1
do 8, s vyhodou n je 2, a alespon jeden ve vodném roztoku rozpustny nosny polymer, nadez se
zvlakiiovaci roztok zvlakni elektrostaticky nebo odstredivym zvlakiiovanim.

6. Zpisob vyroby podle naroku 5, vyzna&ujici se tim, Ze nosny polymer je vybrany
ze skupiny zahrnujici polyvinylalkohol, kyselinu polyakrylovou, polyethylenoxid, polyvinylpyro-
lidon, pficemz jeho molekulova hmotnost je v rozmezi 2x10° az 5x10° g/mol, s vyhodou 2 x10*
az 1,1 x10° g/mol, vyhodn&ji 2 x 10° az 1,1 x10° g/mol.

7. Zpisob vyroby podle kteréhokoliv z naroki 5 a 6, vyznacujici se tim, Ze ve
zvlakniovacim roztoku je hmotnostni pomér soli kyseliny kiemicité vidi nosnému polymeru v
rozsahu 60/40 az 95/5.

8. Zpisob vyroby podle kteréhokoliv z narokd 5 az 7, vyzmnadujici se tim, Ze
zvlakiovani probiha pfi teploté 15 °C az 35 °C, s vyhodou 20 °C az 30 °C.

9. Zpisob vyroby podle kteréhokoliv z nérokii 5 az 8, vyzna&ujici se tim, ze
zvlakiiovaci roztok déle obsahuje alespofi jednu pomocnou latku vybranou ze skupiny zahrnujici
etanol, izopropylalkohol, n-butanol, kyselinu mravenéi, kyselinu octovou, kyselinu chlorovodi-
kovou, kyselinu mlé&nou, kyselinu §tavelovou.

10. Zpisob vyroby podle naroku 9, vyznacdujici se tim, Ze obsah pomocné latky ve
zvlakinovacim roztoku je v rozsahu 2 az 10 % hmotn..

11. Zpisob vyroby podle kteréhokoliv z nérokii 5 az 10, vyznag ujici se tim, Ze ve
zvlakfiovacim roztoku je siil kyseliny kiemicité ve formé koloidnich &astic nebo nanoéastic.
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12. Zpusob modifikace prekurzorového vlakna definovaného podle kteréhokoliv z naroki 1 az
4, vyznaéujici se tim, Zze prekurzorové vlakno je kalcinovano pfi teplot¢ 300 az
1400 °C, s vyhodou 450 az 700 °C; po dobu 30 az 240 minut, s vyhodou 60 aZz 180 minut; pfi-
gemz rychlost ohfevu je 0,5 az 20 °C/min, s vyhodou 1 az 10 °C/min., za vzniku kiemikového
vlakna s obsahem kiemiku 100 % hmotn.

13. Pouziti prekurzorového vidkna podle kteréhokoliv z narokii 1 az 4 nebo kifemikového vlakna
vyrobeného zpiisobem definovanym v naroku 12 jako materidlu v chemii, filtraci, energetice
nebo mediciné.

14. Pouziti vlakna podle naroku 13 jako sorbentu nebo katalyzatoru.

15. Pouziti vidkna podle naroku 13 jako materialu k vyrobé filtru, krytu ran nebo nosice lé€iv.

7 vykrest
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Obr. 4
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Obr. 8
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Obr. 10
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Obr, 13
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Obr. 19
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