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St opisané vldkna z acetétu celuldzy, na ktorych povrchu
sa nachadza velké mnoZstvo mikroporéznych priehlbin, za-
sahujuicich z povrchu tychto vlakien do ich vnitra, v kto-
rych moZu byt obsiahnuté pevné a/alebo kvapalné latky,
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z roztoku acetatu celuldzy v aceténe.
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Mikroporézne vlakna s velkym povrchom ziskavané z roztokov polymérov

Predmet techniky

Tento vyndlez sa tyka mikroporéznych viakien s velkym povrchom
ziskavanych z roztokov polymérov, najma viakien s velkym povrchom na pouzitie na
filtraciu, ktord ma na povrchu mikroskopické priehlbiny, obsahujice pevne a/alebo
kvapalneé latky sluziace ku znizeniu obsahu urgitych latok v dyme ich selektivnych

filtracii.

Doterajsi stav techniky

Bezné vlakna z acetatu celuldézy (CA) pouzivané v cigaretovych filtroch su
vyrabaneé zvlakiiovanim za sucha, pri ktorom sa roztok CA v aceténe
s koncentraciou 20 az 25% vytladuje zvlakiiovacimi tryskami a odparovanim
acetonu sa vzniknuté vliakno ponecha pomaly zmrstovat, takze po Uplnom
odstraneni acetdénu vznikne v zvlakiiovacej koléne vidkno dihé 5 az 10 metrov.
V zavislosti na tvare zvlaknovacich trysiek, cez ktoré si vlakna vytlaGovaneé,
vznikaji v tejto koléne vysuSenim pridom tlakového horticeho vzduchu vidkna
s prieCnymi rezmi tvaru pismen R, T, Y alebo X, ktoré zachovavaju po celej dizke
tento tvar prieneho rezu a ich povrch je vzhfadom k pouZitému tepelnému rezimu

relativne nizky.

Zoznam obrazkov na vvkrese

Nové vlastnosti a vyhody tohto vynalezu budi osobam oboznamenym
s prislusnym odborom zrejmé z nasledujiceho podrobného opisu Vv spojeni
s pripojenymi vyobrazeniami, na ktorych podobné symboly zodpovedajt podobnym
Castiam.

Obr. 1A je mikroskopicky snimok povrchu viakna vyrobeného postupom .

podfa prikladu 1;



S

Obr. 1B je mikroskopicky snimok priecneho rezu vlakna vyrobeného
postupom podfa prikladu 1;

Obr. 2 je mikroskopicky snimok povrchu vlakna vyrobeného postupom podla
prikladu 2;

Obr. 3 je mikroskopicky snimok povrchu viakna vyrobeného postupom podla
prikladu 3;

Obr. 4 je mikroskopicky snimok povrchu Ciastocne vysuSeného viakna
vyrobeného postupom podla prikladu 4;

Obr. 5 je mikroskopicky snimok povrchu viakna vyrobeného postupom podia
prikladu 4 a vysuseného pri teplote priblizne 65 °C;

Obr. 6A je mikroskopicky snimok povrchu viakna vyrobeného postupom
podra prikladu 4 a vysuSeného pri teplote 45 az 55 °C; a

Obr. 6B je mikroskopicky snimok prie¢neho rezu toho istého vlakna ako na
obr. 6A.

Obr. 7 su mikroskopické snimky povrchu vidkna a prie€neho rezu viakna po

uplnom vysusgeni pri 59 az 62 °C vo vakuovej susiarni.

Podstata vynalezu

Predmetom tohto vynalezu je zvySenie povrchu urcitych typov viakien
ziskavanych z roztokov polymérov tvorbou mikroskopickych priehlbin schopnych
zadrzovat pevné alalebo kvapalné latky, schopné spdsobovat znizenie obsahu
uréitych zloZiek v dyme tabakovych vyrobkov ako su cigarety ich selektivnou
filtraciou.

Inym predmetom tohto vynalezu je spdsob vyroby viakien s veltkym povrchom
pre filtraciu dymu tabakovych vyrobkov ako su cigarety.

Este inym predmetom toho vynalezu je spésob vyroby viakien s velkym
povrchom z roztokov polymérov, u ktorych mikroskopicke priehlbiny na ich povrchu
st schopné zadrzovat pevné alalebo kvapalné latky vhodné na selektivny filtraciu
urgitych zloZiek dymu tabakovych vyrobkov.

Pri postupoch podla tohto vynalezu je roztok polymeru pretlacovany

zvlakiovacimi tryskami zariadenia pre zvldkiovanie za sucha. V uritom Stadiu
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sudenia vo vzduchovych zvildknovacich kolénach sa vznikajice viakno uréitého
tvaru podrobi rychlemu vyparovaniu za znizeného tlaku, &im sa na povrchu vlakna
vytvori poviak vysudeného polyméru. Rozpustadlo alebo nadlvadio zostavajlice
pod tymto povrchom rychlo unika mikrop6rmi a vytvara bubliny, ktoré praskajd, &¢im
vznikaju vidkna s velkym povrchom, s mikroskopickymi priehlbinami a s dutinami
vnutri tychto vlakien. U vlakien z acetatu celulézy ma podstatny vyznam, aby
odparovanie prebiehalo pri teplote pod 60 °C a tym aby boli mikropéry vytvorené na
povrchu vilakien zachované.

Tento postup méze byt roz8ireny aj na iné polymérne materidly nez acetaty
celulézy, ako aj iné rozplstadia a nadivadla nez acetén. Vhodné su takisto vidkna
vytvarané zo zmesi taveniny polyméru so vzduchom uzavretom v pevhom povrchu
vlakna vytvorenom ochladenim. Vyparovanie pri nizkej teplote mdze byt vykonané

kontinualne alebo Sarzovym spdsobom.

Priklady uskutonenia vynalezu

Dalej st uvedené postupy podia tohto vynalezu a priklady jeho uskutoénenia.

A. Priprava roztoku CA v acetone

Do 100-m! trojhrdiovej zabrusovej varnej banky opatrenej mechanickym
mieSadlom sa za mierneho mieSania prida 50 ml aceténu (Fisher Scientific, 99,6%)
a 11,88 g vlakien z CA. Banka sa uzavrie a vlakna sa cez noc rozpustia za vzniku
homogénneho bieleho viskézneho roztoku.

B. Vyroba vlakna zvidkiovanim za sucha

Asi 100 ml hore uvedeného roztoku bolo pomocou injekénej striekacky
z plastu opatrenej plastovou hadi¢kou pomaly prevedené do 10 ml valcovitej
vytlaCovacej nadobky. VytlaCovacia nadobka bola potom viozena do 9 mm
piestového extrudera DACA Model 40000 s tryskou s jednym kruhovym otvorom
s priemerom 0,75 mm a vytlaovanie bolo vykonané pri teplote miestnosti a rychlosti
posunu 20 mm/min. Vytlaéené vlakno klesalo zvislym smerom po drahe s dizkou 21 |

cm na hlinikovi misku a pritom sa rozptastadlo odparovalo vzduchom privadzanom
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dvoma tryskami a odvadzanom odvetravacim zariadenim. Zostavajlice rozpustadio
bolo dalej rychlo odparené bud za znizeneho tlaku vo vakuovej susSiarni alebo

intenzivnym pradom vzduchu v odvetravacom zariadeni.

Priklad 1
Priprava vlakien susenim pri 60 °C za znizeneho tlaku

Pri postupe podla tohto prikladu sa vlékno pripravené hore uvedenym
postupom zhromazdi na kovovej miske a potom vloZi do vakuovej susiarne, v ktorej
prebieha susenie pri 60 °C. Znizeny tlak v tejto susiarni je vytvarany mechanickou
vyvevou, ktora odsava plyny a pary cez vymrazovaci prst chladeny suchym fadom.
Zachytené rozpUstadla sa z vlakna rychlo odparuji a vytvaraju na povrchu vlakna
mikropory. Na obrazkoch 1A a 1B su mikroskopické snimky povrchu a prie€neho
rezu vytvoreného vlakna po jeho suseni za znizeného tlaku pri teplote 60 °C po
dobu 20 minut. Je zrejmé, Ze takto vznikli pory s priemermi priblizne 1 pm. Tieto
pory s tak malé, Ze mozu byt zachytené vyhradne na snimkach s tisicnasobnym
zvadsenim (1 dielik = 1 um) a nie pri Styristonasobnom zvécseni (1 dielik = 2,5 pm).
Bolo zistené, Ze tato porézna Struktura je stala pri skladovani po dobu dlhsiu nez 3
mesiace.

Ako je zrejmé z obrézkov 1A a 1B, neudrzali si vzorky viakien vyrobenych
postupom podla tohto prikladu ich kruhovy priecny rez, pretoze boli vysuSené vo
vodorovnej polohe. Ich zmritovanim, ktoré prebiehalo nerovnomerne, sa vytvorili
ploché tvary, u ktorych priemery priecneho rezu st 25 az 150 ym. Zmrétovanim je
v&ak mozné ziskat vlakna s kruhovymi prieCnymi rezmi, pokial sa vlakna pri tomto
procese nachadzaji vo vertikalnej polohe a visia volne bez dotyku s dalSimi
predmetmi. Ugelom tohto a nasledujucich prikladov je vyhradne ukazat' princip
modifikacie porovitosti povrchu vldkien zacetatu celuldzy, nie obmedzenie
predmetu tohto vynalezu. Vysledné porézne vlakno moze mat akykolvek tvar

prieCneho rezu.

Priklad 2
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Priprava poréznych viakien, pri ktorej je odparovanie vykonavané pri nizSej teplote

Pri postupoch podla tohto prikladu bolo vidkno ziskané hore uvedenym
postupom dalej vysuSané zahrievanim. Zostavajuce rozpustadio bolo odstranené
intenzivhou evakuaciou vo vékuovej suSiarni bez zahrievania alebo vo vykonnom
odvetravacom zariadeni pri teplote miestnosti po dobu 25 minat. Snimok typického
povrchu vzniknutych vzoriek je uvedeny na obrazku 2. VA&Sie pory s priemerom az
3 um su viditelné dokonca na snimkach so Styristonasobnym zvaé3enim. Je zrejmé,
Ze teplota a tlak maji vyznamny vplyv na koneénl formu poérovitosti povrchu

vlakien.
Priklad 3
Pokusy s pevnym hydrogenuhli€¢itanom aménnym (AHC)

Hydrogenuhli¢itan aménny (NHsHCO3;, Ammonium Hydrogen Carbonate —
AHC) je znamy ako naduvadio pri vyrobe poréznych plastov. Pri priblizne 60 °C sa
rozklada za vzniku CO,, NH; a H2O. Vtomto priklade bola pouzitda na pripravu
velkych porov vo vliaknach pevna forma tejto latky. Priprava zviakiiovacieho roztoku
a zvlakiovanie boli vykonané rovnakym spdésobom ako v priklade 1. Pokus bol
zahéjeny zmie$anim 2,0 g praskovittho AHC (Aldrich, 99%) so 40 ml roztoku
acetatu celulézy v acetone opisaného v priklade 1. MieSanim cez noc boli vSetky
pevné &astice vmieSané do roztoku. 10 ml tejto zmesi bolo potom zviadkhované
pomocou piestového extrudera DACA. Pri pouZiti trysiek s priemerom 1,25 nebolo
mozné pripravit’ slvislé vidkno. Ak bola pouZzitd tryska s kruhovym prierezom 0,5
mm pri rychlosti 30,4 mm/min., ziskalo sa kontinudlne vlakno, ktoré bolo v isekoch
dlhych 130 cm manualne navijané na cievku s priemerom 80 mm. Na dne nadobky
extrudera v8ak bol najdeny nanos velkych pevnych €astic, ktoré nepresli tryskou. Je
mozné, Ze v tomto pripade tryskou preSlo a do vlakien bolo zabudované len malé
mnozstvo &inidla. Ako je zrejmé z obrazku 3, boli na povrch viakna po rozlozeni
AHC a odstraneni zostavajiceho rozpustadla za znizeného tlaku zahriatim na 60 °C

po dobu 25 min(t, pozorované pory s priemermi do 2,5 um. V dosledku pritomnosti
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malého mnozstva naduvadla boli pory vytvorené v tomto pripade znaéne vacsie nez
pory vytvorené v prikiade 1. Aby bol dosiahnuty eSte vyraznejSi efekt, pridané
nadivadlo musi prejst tryskou, bez toho aby prerusSilo vidkno. Toho mobze byt
dosiahnuté pouzitim praskovitych nadavadiel s velkostou €astic menSou nez 1 um

alebo naduvadiel v rozpustenej forme, ako je uvedené v nasledujicom priklade.
Priklad 4
Pokusy s rozpustenym hydrogénuhli¢itanom amoénnym (AHC)

A. Priprava roztoku NH4HCO3/H;0

2,0 g AHC boli pri teplote miestnosti pomaly pridavané do kadicky
obsahujucej 10,0 g destilovanej vody za mieSania na magnetickej mieSacke. Potom,
¢o doslo k rozpusteniu pevnych Castic, bol vytvoreny roztok udrziavany za znizenej

teploty v uzavretej flastiCke.

B. Priprava roztoku CA v acetdne obsahujicom NH4HCO3/H,0

Do zabrusovej 100 ml trojhrdlovej varnej banky opatrenej mechanickym
mieSadlom bolo pridané 50 ml acetonu (Fisher Scientific 99,6%) a nasledne za
mierneho miedania 12,5 g vlakien z acetatu celuldézy. Banka bola uzavreta a vlakno
bolo cez noc rozpustené na homogénny biely viskdzny roztok. Potom bol do tohto
roztoku za intenzivneho mieSania pridany 1 ml roztoku AHC, ktorého priprava bola
opisana vysSie. Pred pouzitim bola takto ziskand zmes nadalej aspori po dobu

jednej hodiny bez preruSovania miesana.

C. Priprava vlakna s vefkymi pormi zvlaknovanim za sucha

10 ml hore uvedeného roztoku bolo pomocou injekénej striekacky z plastu a
umelohmotnej hadiCky premiestnené do valcovitej vytlatovacej nadobky. Tato
nadobka bola potom vioZena do 9 mm piestového extrudera DACA Mode! 40000
s kruhovou tryskou s jednym otvorom s priemerom 1,5 mm a vytla¢ovanie pri teplote
miestnosti bolo uskutocnené pri rychlosti posunu 20 mm/min. Vytlacené viakno
klesalo zvislym smerom po dréhe s dizkou 130 cm na hlinikov( misku a pri tom bolo
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predsuSované vzduchom privadzanym dvoma tryskami a odvadzanom
odvetravacim zariadenim. Ako je ukadzané na obrazku 4, bola v dosledku rozkiadu
AHC v zmesi pozorovana na povrchu tychto Ciasto€ne vysuSenych vzoriek tvorba
velkych pérov s priemermi 5 az 10 um. Tato Struktdra vSak nebola stala v désledku
pritomnosti zostavajuceho rozpustadla vo vlaknach. Udrziavanim pri teplote
miestnosti a za atmosferického tlaku dochadzalo k premene tejto Struktiry na
Strukturu stalejSiu, ktora obsahovala menSie péry, znazornenl na obrazku 2.

Aby bolo zostavajuce rozpustadlo Uplne odstranené, bolo 105,6 mg hore
uvedeného vidkna dalej suSené vo vékuovej suSiarni pri teplote 60 az 65 °C po
dobu 30 mindt a odstranenim asi 6% zostavajuceho rozpustadia bolo ziskané 99,6
mg suchého vlakna, Povrch tohto vlakna je znazorneny na obrazku 5. Zahriatim
doslo v dosledku pohybu polymérnych retazcov k zaniku €asti pévodnych velkych
poérov a ich spatnej premene na mensie pdry s priemermi blizkymi 1 ym, podobne
ako v priklade 1. Pozoruhodné je, ze niektoré znacné velké pory s priemermi 10 a2z
15 pym zostali po tomto kroku zachovane.

Aby bola vytvorenad porézna Struktura zachovand, je treba Upravu vidkna
vykonavat pri nizSej teplote a po kratSiu dobu za znizeného tlaku. Zostavajuce
rozpGstadla (asi 5 az 7%) mdzu byt behom 5 minut efektivne odstranené vo
vakuovej susiarni pri teplotach okolo 50 °C. Tak bolo napriklad dalsim susenim
1,7580 g hore uvedeného Ciastocne vysuSeného viakna vo vakuovej suSiarni po
dobu len 5 minut pri 45 az 55 °C ziskané 1,6333 g vysuSeného viakna. Ak je
znazornené na obrazkoch 6A a 6B, vytvorili sa na suchom povrchu vidkna velké
pory s priemerom 3 az 5 ym. Bolo zistené, Ze tato porézna Struktira je pri nizSej
teplote miestnosti dlhodobo stala. Na obrazku 7 je znazornene viakno po uplnom
vysuseni pri 59 az 62 °C vo vakuovej susiarni.

Celkovo je mozné konStatovat, Ze vy3Sie uvedené priklady ukazuju, ze pory
s priemermi 1 az 15 pym je mozné vytvorit rychlym odparenim zostavajluceho
rozpdtadla alebo odfukanim plynov difundujicich poviakom na povrchu viakna
behom zvlakfiovania za sucha alebo po jeho ukon&eni. Tieto pory spdsobuji, Zze
povrch viakna je pristupnej$i pre adsorbovatefné sucasti obsiahnuté v plynnej faze
a rovnako vytvaraju priestor vo vnutri viakna, vktorom je mozné umiestnit

dodatoéné adsorbenty alebo latky s filtracnym Géinkom. Aby boli zachované
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vytvorené pory s vacsim priemerom nez 1 ym, je vyhodné vykonavat odparovanie

za znizeného tlaku a nizkych teplot.
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PATENTOVE NAROKY

1. Viakna z acetatu celulézy, na ktorych povrchu sa nachadza velké
mnozstvo mikroporéznych priehlbin zasahujucich z povrchu viakien do ich vnltra, a

tieto vlakna, ktorych vnutro je z Casti duté.

2. Sdcast cigaretového filtra tvorena vlaknami z acetatu celulézy, na
povrchu kazdého z nich sa nachadza velké mnoZstvo mikroporéznych priehlbin
zasahujlcich z povrchu vidkna do jeho vnutra, pevna alalebo kvapalna latka,

obsiahnuta v tychto priehlbinach, sliziaca k selektivnej filtracii tabakového dymu.

3. Spbsob pripravy viakien zacetatu celulézy pozostavajici z krokov,
ktorymi su tvorba vlékien priechodom roztoku acetatu celuldzy v acetone
zvlaknovacou tryskou, Ciastoéne vysu3enie vytvorenych viakien za vzniku poviaku
na ich povrchu, vystavenie tychto vidkien pdsobenim znizeného tlaku potom, ¢o bol
vopred dosiahnuty uréeny stupefi vysuSenia, ktorého tGcinkom sa acetdn obsiahnuty
vo vnutri vytvorenych viakien explozivnym spdsobom odpari a unikne ztychto
viakien cez uvedeny poviak mikroporéznymi dutinami, ¢im sa na povrchu tychto
vlakien vytvoria mikroporézne priehlbiny, zasahujice do vnutra tychto viakien.
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