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(54) Nâzev vynàlezu:
Zpûsob pripravy submikronovÿch a/nebo 
mikronovÿch vlâken tvorenÿch smësi 
krystalického TiO2 a V2O5 a tato 
submikronovâ a/nebo mikronovâ vlâkna

(57) Anotace:
Je popsân zpùsob pfipravy submikronovÿch a/nebo 
mikronovÿch vlâken tvorenÿch smèsi krystalického T1O2 
a V2O5, pri kterém se smlchâ zâsobnl roztok vanadu s 
koncentracl vanadu 0,3 az 0,65 M, kterÿ obsahuje 
sfavelanovÿ komplex ctyfmocného vanadu, a zâsobnl 
roztok titanu s koncentracl titanu 0,3 az 0,65 M, kterÿ 
obsahuje amonium bisoxalâto-peroxotitanât, cimz se 
vytvofi smès s atomâmlm pomèrem vanadu a titanu 
0,1:99,9 az 99,9:0,1. Poté se z této smèsi pfipravl roztok 
pro zvlâkhovânl, kterÿ obsahuje 55 az 80 % hmotn., 
smèsi zâsobmho roztoku vanadu a titanu, 15 az 25 % 
hmotn. polyvinylpyrolidonu nebo 5 az 16 % hmotn. 
polyetylenglykolu nebo 7 az 15 % hmotn. smèsi 
polyvinylpyrolidonu a polyetylenglykolu a 0 az 40 % 
hmotn. vody. Z tohoto roztoku se zvlâkhovâmm vytvofi 
prekurzomi vlâkna s plumèrent 450 az 6200 nm, kterâ se 
pri teplotè 390 az 450 °C kalcinuji po dobu 45 az 75 
minut, za vzniku vÿse uvedenÿch submikronovÿch 
a/nebo mikronovÿch vlâken.
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Zpûsob pripravy submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlâken tvorenych smesi 
krystalického T1O2 a V2O5 a tato submikronova a/nebo mikronova vlâkna

Oblast techniky

Vynâlez se tÿkâ zpùsobu pripravy submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlâken tvorenÿch smesi 
krystalického oxidu titanicitého (TiO2) a krystalického oxidu vanadicného (V2O5).

Vynalez se dale tÿkâ také submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlâken pripravenÿch timto 
zpùsobem.

Dosavadni stav techniky

Smesnÿ materiâl na bâzi oxidu titanicitého (TiO2) a oxidu vanadicného (V2O5) (Ti-V-O) mâ na 
zâklade teoretickÿch predpokladù, vÿpoctù a dilcich experimentâlnich studii obrovskÿ potenciâl 
hned v nekolika aplikacich. Klicovou je zejména katalytickâ a fotokatalytickâ aktivita tohoto 
materiâlu, kterâ umoznuje jeho vyuziti pro rùzné heterogenni katalytické a fotokatalytické 
procesy, pripadne v rùznÿch typech senzorù. Této aktivity se dosahuje diky specifické strukture 
tohoto materiâlu, kdy jsou v zâvislosti na mnozstvi jednotlivÿch oxidù uvnitr krystalové mrize 
TiO2 zakomponovâna vanadovâ centra a/nebo naopak uvnitr krystalové mrize V2O5 titanovâ 
centra. To zpùsobuje vznik novÿch energeticky vÿhodnejsich hladin nosicù nâboje, nez je tomu u 
samotnÿch oxidù jednoho typu, coz prispivâ ke zvÿseni fotokatalytické aktivity a schopnosti 
pohlcovat svetlo o sirsich vlnovÿch délkâch. Diky zmenâm v lokâlni strukture materiâlu, zejména 
nâboji na povaze OH skupin, dochâzi ke zvÿseni intrinsikâlm katalytické schopnosti. Pomer mezi 
centry vanadu a titanu je pritom mozné ladit podle potreby slozenim chemickÿch roztokù 
pouzitÿch pro pripravu techto materiâlù.

Obvyklÿm zpùsobem pro pripravu nanostrukturnich smesnÿch materiâlù Ti-V-O, byt’ nijak 
rozsirenÿm, je hydrotermâlni proces, pri kterém se jeden z oxidù pripojuje k druhému 
hydrotermâlni reakci. Jeden z oxidù je bud pripraven predem, nebo se oba oxidy pripravi 
spolecne v jednom kroku [1 az 4]. Nevÿhodou tohoto zpùsobu je, ze pri nem casto dochâzi k 
aglomeraci vznikajicich nanocâstic a kvùli tomu je velmi obtizné ho aplikovat v prùmyslovém 
meritku.

Krome toho jsou v literature popsâny také rùzné varianty pripravy nanostrukturnich smesnÿch 
materiâlù Ti-V-O pomoci elektrostatického zvlâknovâni. Do nej vstupuje obvykle roztok slozenÿ 
z organickÿch prekurzorù obou kovù, takze vytvorenâ prekurzorni vlâkna obsahuji prekurzory 
obou oxidù, nebo se nejprve pripravi (nano)vlâkna jednoho oxidu a druhÿ oxid se na ne posléze 
nanese jinÿm zpùsobem [5 az 9]. Nevÿhodou je, ze k temto procesùm se vyuzivaji toxickâ 
rozpoustedla, a také to, ze kvùli pouzité technologii je mozné je realizovat pouze v laboratornim 
meritku.

V CN 103706362 A je popsân postup pripravy vlâken TiO?/V2O5, u kterého se jako zdroj titanu 
pouzije tetrabutyl titanât (C16H40O4TO, jako zdroj vanadu acetoacetonât vanadu (VO/Ac-ac)?) a 
jako nosnÿ polymer polyvinylpyrolidon (PVP) o molekulové hmotnosti 1 300 000. Jako 
rozpoustedla se pritom pouziji absolutni etanol a dimetyl acetamid. Roztok pripravenÿ 
smichânim zâsobniho roztoku titanu a zâsobniho roztoku vanadu s PVP se zvlâkni 
elektrostatickÿm zvlâknovânim. Pri nâsledné kalcinaci se pripravenâ prekurzorni vlâkna 
prevedou na vlâkna T1O2/V2O5.

V CN 109119636 A je popsâna vÿroba nanovlâken nitridù titanu a vanadu. Pri ni se jako 
prekurzor titanu pouzije Ti(OC2H5)4, TiO2, Ti4O7, TiCl3, TiCl4 nebo TiH4 a jako prekurzor 
vanadu VO(OC2H5)2, V(OC2H5)3, NH4VO3, Na3VO4, VCl2 nebo V2O5. Jako nosnÿ polymer se 
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pouzije PVP, jako rozpoustedlo alkohol (etanol). Prekurzomi roztok se zvlâkni elektrostatickÿm 
zvlâknovânim a pripravenâ prekurzorni vlâkna se nâsledne podrobi kalcinaci v dusikové 
atmosfére, pri které se prevedou na vlakna TiO2/V2O5.

Zâdnÿ z techto postupù neni vzhledem k pouzitÿm technologiim pouzitelnÿ v prùmyslovém 
meritku; soucasne neni zâdnÿ z nich vzhledem k pouzivanÿm surovinâm ekologickÿ.

Cilem vynâlezu je tak navrhnout zpùsoby pripravy submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlâken 
tvorenÿch smesi TiO2 a V2O5, kterÿ by odstranil nevÿhody stavu techniky, a byl zalozenÿ na 
pouziti chemicky inertnich prekurzornich roztokù, které nezpùsobuji korozi pouzitého zarizeni, a 
diky tomu byl pouzitelnÿ v prùmyslovém meritku.

Krome toho jsou cilem vynâlezu také samotnâ submikronovâ a/nebo mikronovâ vlâkna tvorenâ 
smesi TiO2 a V2O5 pripravenâ timto zpùsobem.
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Podstata vynâlezu

Cile vynâlezu se dosâhne zpùsobem pripravy submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlâken o 
prùmeru 200 az 3000 nm tvorenÿch smesi oxidu titanicitého (TiO·?) a oxidu vanadicného (V2O5), 
pri kterém se jako prekurzor TiO2 pouzije amonium bisoxalâto-oxotitanât (C4HnNOnTi), jako 
prekurzor V2O5 vanadicnan amonnÿ (NH4VO3) a jako nosnÿ polymer polyvinylpyrrolidon (PVP) 
s molârni hmotnosti 360 000 az 1 300 000 g/mol, polyetylen glykol (PEG) s molârni hmotnosti 
200 000 az 700 000 g/mol nebo smes PVP a PEG v pomeru 3:1 az 6:1, pricemz plati, ze s 
rostouci molârni hmotnosti nosného polymeru/polymerù klesâ prùmer pripravenÿch vlâken. Jako 
rozpoustedlo pro pripravu zâsobnich roztokù titanu a vanadu a roztoku pro zvlâknovâni se pak 
pouzije voda, voda v kombinaci s kyselinou octovou, resp. kyselinou sfavelovou, peroxid vodiku, 
a pripadne etanol.

Zâsobni roztok vanadu s koncentraci vanadu 0,3 az 0,65 M se pripravi rozpustenim vanadicnanu 
amonného ve smesi vody a kyseliny sfavelové (C2H2O4). Vanadicnan amonnÿ v mnozstvi 4 az 
15 % hmotn., s vÿhodou 5 az 10 % hmotn. se pritom smichâ se smesi vody a kyseliny sfavelové, 
pricemz pomer vody a kyseliny sfavelové v této smesi je 1:1 az 6:1 a mnozstvi kyseliny 
sfavelové je minimâlne dvojnâsobkem molârni koncentrace vanadicnanu amonného. Takto 
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vytvofenâ smës se ohfeje na teplotu 50 ±5 °C a pfi ni se promichâvâ (s vÿhodou na vodni lâzni) 
az do rozpustëni srazeniny, coz je doprovâzeno zmodrânim. Poté se ohfeje na teplotu 60 ±5 az 80 
±5 °C, kdy dochâzi k redukci vanadiënanu amonného a tvorbë st’avelanového komplexu 
ëtyfmocného vanadu doprovâzeného uvolnovânim CO2:

2 NTEVOj + 4 C2H2O4 (NH4)2[(VO)2(C2O4)3] + 2 CO2 + 4 H2O

Po ukonëeni redukce, které je indikované ukonëenim uvolnovâni CO2 se takto vytvofenÿ roztok 
zchladi (s vÿhodou volnë) na teplotu mistnosti. Poté se do nëj s vÿhodou pfidâ kyselina octovâ 
(CH3COOH) v mnozstvi 6 az 22 % hmotn., kterâ stabilizuje vytvofenÿ st’avelanovÿ komplex 
ëtyfmocného vanadu, a pfipadnë i voda v mnozstvi do pozadovaného objemu, pfiëemz celkovÿ 
obsah vody v zâsobnim roztoku vanadu je az 85 % hmotn., s vÿhodou 20 az 85 % hmotn.

Zâsobni roztok titanu s koncentraci titanu 0,3 az 0,65 M se pfipravi rozpustënim amonium 
bisoxalâto-oxotitanâtu v technickém peroxidu vodiku (s vÿhodou 30%). Pomër amonium 
bisoxalâto-oxotitanâtu a peroxidu vodiku je pfitom 1:2,5 az 1:4, s vÿhodou 1:3 az 1:3,5. Takto 
vytvofenâ smës se intenzivnë michâ za zvÿsené teploty (40 ±5 °C) az do ùplného rozpustëni 
bisoxalâto-oxotitanâtu a vzniku ëirého roztoku peroxokomplexu. Amonium bisoxalato-oxotitanât 
se pfitom oxiduje peroxidem vodiku na amonium bisoxalâto-peroxotitanât za vzniku oranzovo- 
ëerveného ëirého roztoku. Po zchlazeni roztoku na teplotu mistnosti (s vÿhodou volném) se do 
nëj s vÿhodou pfidâ kyselina octovâ (CH3COOH) v mnozstvi 7 az 20 % hmotn., kterâ stabilizuje 
zâsobni roztok titanu a souëasnë mâ pozitivni vliv na uspofâdâni krystalù a tim i na velikost 
specifického povrchu vytvâfenÿch vlâken, a pfipadnë i voda v mnozstvi do pozadovaného 
objemu, pfiëemz celkovÿ obsah vody v zâsobnim roztoku je az 80 % hmotn., s vÿhodou 8 az 
80 % hmotn. Pfi vytvâfeni zâsobniho roztoku titanu pro okamzitou spotfebu neni pfidavek 
kyseliny octové nutnÿ. Altemativnë je mozné pfidat kyselinu octovou a/nebo vodu do smësi 
amonium bisoxalâto-oxotitanâtu v technickém peroxidu vodiku, pfed vytvofenim roztoku. Na 
pofadi pfidâvani jednotlivÿch slozek nezâlezi.

Takto pfipravené zâsobni roztoky vanadu a titanu se smichaji dle pozadovaného pomëru titanu a 
vanadu ve vÿslednÿch submikronovÿch nebo mikronovÿch vlâknech (0,1:99,9 atomâmich az 
99,9:0,1 atomâmich). Poté se do takto pfipravené smësi zâsobnich roztokù pfidâ PVP s molârni 
hmotnosti 360 000 az 1 300 000 g/mol v mnozstvi 15 az 25 % hmotn. vÿsledného roztoku nebo 
PEG s molârni hmotnosti 200 000 az 700 000 g/mol v mnozstvi 5 az 16 % hmotn. vÿsledného 
roztoku nebo smës PVP a PEG v pomëru 1:3 az 1:6 v mnozstvi 7 az 15 % hmotn. vÿsledného 
roztoku, a zbytek do 100 % hmotn. se doplni vodou. Na pofadi pfidâvâni PVP a PEG pfitom 
nezâlezi. Takto vytvofenâ smës se nâslednë promichâ az do vytvofeni homogenniho roztoku. 
Koncentrace polymeru/polymerû v tomto roztoku je pfitom 5 az 25 % hmotn.; zâsobni roztok 
titanu a vanadu pak spoleënë pfedstavuji 55 az 80 % hmotn. tohoto roztoku. V pfipadë potfeby se 
tento roztok doplni vodou do pozadovaného objemu. Podil vody je 0 az 40 % hmotn.

Pro snizeni povrchového napëti a snadnëjsi iniciaci zvlâknovâni je mozné do této smësi pfidat na 
ùkor vody etanol, a to v mnozstvi az 25 % hmotn.

Takto pfipravenÿ roztok pro zvlâknovâni se nâslednë zvlâkni vhodnou technologii zvlâknovâni. 
Jako nejvhodnëjsi se pfitom jevi odstfedivé zvlâknovâni, které nevyzaduje vysoké elektrické 
napëti a pfi kterém vznikaji velké a snadno manipulovatelné chomâëe prekurzomich vlâken bez 
elektrického nâboje, které se uklâdaji na kolektory, takze odpadâ nutnost vlâkna pracnë sloupâvat 
z podkladového materiâlu (napf. netkané textilie), jako je tomu napf. pfi vyuziti elektrostatického 
zvlâknovâni. Dalsi vÿhodou odstfedivého zvlâknovâni je, ze mâ vëtsi vÿtëzek vlâken v ëase nez 
ostatni metody, jako napf. elektrostatické zvlâknovâni, hydrotermâlni procesy, templating, tazeni 
apod. a umoznuje pfipravit prùmyslovâ mnozstvi materiâlu v krâtkém ëase. Kromë této 
technologie vsak Ize pro vÿrobu submikronovÿch nebo mikronovÿch vlâken pouzit jakoukoliv 
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dalsi znâmou technologii pro pripravu submikronovÿch nebo mikronovÿch vlâken, zejména 
elektrostatické zvlâknovâni.

Pri vhodném nastaveni podminek odstredivého zvlaknovani proudi do zvlâknovaci komory 
vzduch s teplotou 25 az 45 °C a relativni vlhkosti na 15 az 40 % a zvlaknovaci hlava se otaci 
rychlosti 3000 az 15 000/min, s vÿhodou 4500 az 9500/min.

Prûmery prekurzornich vlaken pripravenÿch odstredivÿm zvlâknovânim dosahuji cca 450 az 
6200 nm.

Takto pripravenâ prekurzorni vlakna se nâsledne kalcinuji, pricemz se z nich pûsobenim tepla 
odstrani jejich organické slozky, amonium bisoxalâto-oxotitanât se pretvori na krystalickÿ TiO2 a 
vanadicnan amonnÿ na krystalickÿ V2O5, pricemz si tyto oxidy zachovâvaji vlakennou strukturu 
prekurzornich vlaken a vytvâri submikronovâ a/nebo mikronova vlakna, pripadne duta, s 
prûmerem v rozmezi 200 az 3000 nm. Kalcinace pritom mûze obecne probihat v rozsahu teploty 
390 az 450 °C, kdy dochâzi jak k rozkladu nosného polymeru(û), tak i premene bisoxalâto- 
oxotitanatu a vanadicnanu amonného. Prekurzorni vlakna setrvaji na kalcinacni teplote po dobu 
45 az 75 minut. Vÿhodnÿ narûst teploty behem kalcinace je pritom 0,5 az 5 °C/min.

Takto pripravena submikronova a/nebo mikronova vlakna maji vysokou mechanickou integritu a 
excelentni texturni vlastnosti s jedinecnou porézni 3D strukturou tvorenou krystaly V2O5 o 
velikosti az 20 nm doplnenÿmi mensimi a rovnomerne rozlozenÿmi krystaly TiO2 - viz obr. 5 a 
6, coz jsou snimky submikronovÿch vlaken z transmisniho elektronového mikroskopu, které 
ukazuji rovnomerné rozlozeni titanu a vanadu v submikronovÿch vlaknech podle vynâlezu s 
pomerem Ti: V 90:10.

Takto pripravena submikronova a/nebo mikronova vlakna maji diky své strukture velkÿ mernÿ 
povrch (az 100 m2/g), kterÿ je klicovÿ pro jejich aktivitu a reaktivitu v uvazovanÿch aplikacich.

V pripade majority TiO2 ve smesi jsou krystaly V2O5 rovnomerne rozlozené v TiO2 matrici a 
naopak. Pritom lze ocekavat, ze oxidy jednoho typu jsou v malém mnozstvi jako dopant soucasne 
pritomné i v krystalové mrizi oxidû druhého typu.

Pri obsahu V2O5 vyssim nez 20 % hmotn. pak diky vetsi velikosti krystalû V2O5 vznikaji duta 
vlakna - viz napr. obr. 1 a obr. 2.

Objasneni vÿkresû

Na prilozenÿch vÿkresech je na obr. 1 SEM snimek submikronovÿch vlaken tvorenÿch smesi 
TiO2 a V2O5 s atomarnim pomerem Ti a V 1:99 podle vynalezu pri zvetseni 25 000krat, na obr. 2 
SEM snimek submikronovÿch vlaken tvorenÿch smesi TiO2 a V2O5 s atomarnim pomerem Ti a V 
10:90 podle vynalezu pri zvetseni 20 000krat, na obr. 3 SEM snimek submikronovÿch vlaken 
tvorenÿch smesi TiO2 a V2O5 s atomarnim pomerem Ti a V 90:10 podle vynalezu pri zvetseni 
60 000krat, a na obr. 4 SEM snimek submikronovÿch vlaken tvorenÿch smesi TiO2 a V2O5 s 
atomarnim pomerem Ti a V 99:1 podle vynalezu pri zvetseni 500krat. Na obr. 5 a 6 jsou snimky 
submikronovÿch vlaken tvorenÿch smesi TiO2 a V2O5 s atomarnim pomerem Ti a V 90:10 z 
transmisniho elektronového mikroskopu, které dokladaji, ze vlakna jsou slozena z relevantnich 
chemickÿch prvkû (Ti, V, O).

Priklady uskutecneni vynâlezu

Nize je pro nâzornost uvedeno 11 konkrétnich prikladû pripravy submikronovÿch a/nebo 
mikronovÿch vlâken tvorenÿch smesi TiO2 a V2O5 zpûsobem podle vynâlezu. V prikladech 1 az 
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7 jsou pouzité zasobni roztoky vanadu a titanu stejné koncentrace. V pnkladech 8 az 11 jsou pak 
pouzité zasobni roztoky vanadu a titanu rûzné koncentrace. Vlakna byla v techto pnkladech pred 
i po kalcinaci charakterizovana pomoci elektronové mikroskopie. Obrazova analÿza pro 
vyhodnoceni prûmeru pritom byla provedena pomoci softwaru na minimalne 4 snimcich z 
elektronového mikroskopu pro kazdÿ vzorek s minimalnim poctem mereni n >60.

Priklad 1

Do kadinky o objemu 50 ml se umistilo 2,5 g (5 % hmotn.) vanadicnanu amonného (NH4VO3), 
10 g vody (20 % hmotn.) a 5,4 g (10,8 % hmotn.) kyseliny st’avelové (C2H2O4). Takto vytvorena 
smes se ohrala na teplotu 45 °C a pri ni se promichavala magnetickÿm michadlem na vodni lazni 
az do rozpusteni srazeniny doprovazeného zmodranim (cca 30 minut). Poté se zahrala na teplotu 
80 °C, pricemz probihala redukce vanadicnanu amonného za uvolnovani CO2 (viz rovnice vÿse). 
Po ukonceni uvolnovani CO2 (cca po 1 hodine), coz je znamenim ukonceni redukce, se tato smes 
nechala volne vychladnout na teplotu mistnosti. Takto pripravenÿ roztok se poté vÿplachy 
prevedl do odmerné banky o objemu 50 ml, kde se k nemu pridaly 4 g (8 % hmotn.) kyseliny 
octové (CHaCOOH), a poté se k nemu doplnila voda do celkové hmotnosti roztoku 50 g, tj. 
28,1 g vody na celkovÿch 38,1 g vody (tj. na 76,2 % hmotn.). Tim se pripravil zasobni roztok 
vanadu s molarni koncentraci vanadu 0,44 mmol/g.

Do druhé kadinky o objemu 50 ml se umistilo 6 g (12 % hmotn.) amonium bisoxalâto-oxotitanâtu 
(C4H11NO11Ti) a 20 g 30% (40 % hmotn.) technického peroxidu. Takto vytvorena smes se 
zahrala na teplotu 40 °C a intenzivne se michala magnetickÿch michadlem az do vzniku cirého 
roztoku peroxokomplexu. Poté se tento roztok nechal volne vychladnout na teplotu mistnosti. 
Poté se prevedl do odmerné banky o objemu 50 ml, kde se k nemu pridaly 4 g (8 % hmotn.) 
kyseliny octové (CHaCOOH) a poté se doplnil 20 g (40 % hmotn.) vody do celkové hmotnosti 
roztoku 50 g. Tim se pripravil zasobni roztok titanu s molarni koncentraci titanu 0,44 mmol/g.

Do kadinky o objemu 100 ml se prelilo 15 g zasobniho roztoku titanu a 15 g zasobniho roztoku 
vanadu a takto vytvorena smes se michala po dobu 12 hodin. Poté se k ni pridalo 5 g (10 % 
hmotn.) etanolu, 2,5 g (5 % hmotn.) polyethylenglykolu (PEG), 10 g (20 % hmotn.) 
polyvinylpyrolidonu (PVP) a 2,5 g (5 % hmotn.) vody. Na poradi pridavani PEG a PVP nezalezi. 
Tato smes se nasledne promichavala az do vytvoreni homogenniho roztoku. 60 % hmotn. tohoto 
roztoku bylo tvoreno zasobnimi roztoky titanu a vanadu.

Takto pripravenÿ roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratornim zarizeni pro odstredivé 
zvlaknovani Cyclone G1. Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na 15 000/min, relativni 
vlhkost v komore pristroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlaknovanim se pripravilo 7,5 g 
prekurzornich vlaken s prûmerem 1095 ±405 nm.

1,022 g techto prekurzornich vlaken se nasledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlakna rychlosti 3 °C/min zahrala na teplotu 400 °C a setrvala na ni 45 minut. Pritom doslo k 
vyhoreni polymerû, rozkladu st’avelanového komplexu vanadu, oxidaci vanadu na V2O5 a 
rozkladu amonium bisoxalâto-peroxotitanâtu a oxidaci titanu na TiO2. Poté nasledovalo volné 
chladnuti na teplotu mistnosti. Vÿsledkem bylo 0,054 g submikronovÿch vlaken s prûmerem 
629 ±293 nm tvorenÿch smesi V2O5 a TiO2 s atomarnim pomerem V a Ti 50:50.

Priklad 2

Postupem popsanÿm v prikladu 1 se pripravily stejné zasobni roztoky vanadu a titanu.

Do kadinky o objemu 100 ml se prelilo 0,3 g zasobniho roztoku titanu a 29,7 g zasobniho roztoku 
vanadu a takto vytvorena smes se michala po dobu 12 hodin. Poté se k ni pridalo 10 g (20 % 
hmotn.) etanolu, 2,5 g (5 % hmotn.) polyethylenglykolu (PEG) a 7,5 g (15 % hmotn.) 
polyvinylpyrolidonu (PVP). Na poradi pridavani PEG a PVP nezalezi. Tato smes se 

- 5 -

https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/%2523query=C4H11NO11Ti


CZ 310089 B6

5

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

promichâvala az do vytvoreni homogenniho roztoku. 60 % hmotn. tohoto roztoku bylo tvoreno 
zâsobnimi roztoky titanu a vanadu.

Takto pripraveny roztok pro zvlâknovâni se zvlâknil na laboratornim zarizeni Cyclone G1. 
Otacky zvlâknovaci hlavy byly nastaveny na 7000/min, relativni vlhkost v komore pristroje byla 
15 %, teplota byla 40 °C. Zvlâknovânim se pripravilo 6,9 g prekurzornich vlâken s prùmerem 
1462 ±538 nm.

0,472 g techto prekurzornich vlaken se nâsledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlâkna rychlosti 0,5 °C/min zahrala na teplotu 390 °C, pricemz na této teplote setrvala 60 minut. 
Pritom doslo k vyhoreni polymerù, rozkladu st’avelanového komplexu vanadu, oxidaci vanadu na 
V2O5 a rozkladu amonium bisoxalâto-peroxotitanâtu a oxidaci titanu na TiO2. Poté nâsledovalo 
volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vysledkem bylo 0,020 g submikronovych vlaken s 
prùmerem 784 ±201 nm tvorenych smesi V2O5 a TiO2 s atomarnim pomerem V a Ti 99:1 - viz 
obr. 1, na kterém je SEM snimek techto vlaken pri zvetseni 25 000krat. Z obr. 1 je patrné, ze 
vytvorenâ submikronova vlakna byla dutâ.

Priklad 3

Postupem popsanym v prikladu 1 se pripravily stejné zâsobni roztoky vanadu a titanu.

Do kadinky o objemu 100 ml se prelily 3 g zâsobniho roztoku titanu a 27 g zâsobniho roztoku 
vanadu a takto vytvorena smes se michala po dobu 12 hodin. Poté se k ni pridalo 10 g (20 % 
hmotn.) etanolu, 2,5 g (5 % hmotn.) polyethylenglykolu (PEG) (5 % hmotn.) a 7,5 g (15 % 
hmotn.) polyvinylpyrolidonu (PVP). Na poradi pridâvâni PEG a PVP nezalezi. Tato smes se 
promichavala az do vytvoreni homogenniho roztoku. 60 % hmotn. tohoto roztoku bylo tvoreno 
zasobnimi roztoky titanu a vanadu.

Takto pripraveny roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratornim zarizeni Cyclone G1. 
Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na 7000/min, relativni vlhkost v komore pristroje byla 
20 %, teplota byla 30 °C. Zvlâknovânim se pripravilo 7,1 g prekurzornich vlâken s prùmerem 
1205 ±446 nm.

0,739 g techto prekurzornich vlâken se nâsledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlâkna rychlosti 5 °C/min zahrala na teplotu 390 °C a setrvala na ni 45 minut. Pritom doslo k 
vyhoreni polymerù, rozkladu st’avelanového komplexu vanadu, oxidace vanadu na V2O5 a 
rozkladu amonium bisoxalâto-peroxotitanâtu a oxidaci titanu na TiO2. Poté nâsledovalo volné 
chladnuti na teplotu mistnosti. Vysledkem bylo 0,053 g submikronovych vlâken s prùmerem 
487 ±139 nm tvorenych smesi V2O5 a TiO2 s atomârnim pomerem V a Ti 90:10 - viz obr. 2, na 
kterém je SEM snimek techto vlâken pri zvetseni 20 000krât. Z obr. 2 je patrné, ze vytvorenâ 
submikronovâ vlâkna byla dutâ.

Priklad 4

Postupem popsanym v prikladu 1 se pripravily stejné zâsobni roztoky vanadu a titanu.

Do kâdinky o objemu 100 ml se prelilo 27 g zâsobniho roztoku titanu a 3 g zâsobniho roztoku 
vanadu a takto vytvorenâ smes se michala po dobu 12 hodin. Poté se k ni pridalo 8 g (16 % 
hmotn.) etanolu, 2,5 g (5 % hmotn.) polyethylenglykolu (PEG), 7,5 g (15 % hmotn.) 
polyvinylpyrolidonu (PVP) a 2 g (4 % hmotn.) vody. Na poradi pridâvâm PEG a PVP nezâlezi. 
Tato smes se promichâvala az do vytvoreni homogenniho roztoku. 60 % hmotn. tohoto roztoku 
bylo tvoreno zâsobnimi roztoky titanu a vanadu.

Takto pripraveny roztok pro zvlâknovâni se zvlâknil na laboratornim zarizeni Cyclone G1. 
Otâcky zvlâknovaci hlavy byly nastaveny na 7000/min, relativni vlhkost v komore pristroje byla 
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15 %, teplota byla 40 °C. Zvlâknovânim se pripravilo 6,8 g prekurzornich vlâken s prûmerem 
1353 ±396 nm.

0,838 g techto prekurzornich vlaken se nâsledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlâkna rychlosti 0,5 °C/min zahrâla na teplotu 450 °C, pricemz na této teplote setrvala 75 minut. 
Pritom doslo k vyhoreni polymerû, rozkladu st’avelanového komplexu vanadu, oxidaci vanadu na 
V2O5 a rozkladu amonium bisoxalâto-peroxotitanâtu a oxidaci titanu na TiO2. Poté nâsledovalo 
volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vÿsledkem bylo 0,052 g submikronovÿch vlaken s 
prûmerem 444 ±106 nm tvorenÿch smesi V2O5 a TiO2 s atomârnim pomerem V a Ti 10:90 - viz 
obr. 3, na kterém je SEM snimek techto vlaken pri zvetseni 60 000krat.

Priklad 5

Postupem popsanÿm v prikladu 1 se pripravily stejné zâsobni roztoky vanadu a titanu.

Do kâdinky o objemu 100 ml se prelilo 29,7 g zâsobniho roztoku titanu a 0,3 g zâsobniho roztoku 
vanadu a takto vytvorenâ smes se michala po dobu 12 hodin. Poté se k ni pridalo 5 g 
(10 % hmotn.) etanolu, 1,25 g (2,5 % hmotn.) polyethylenglykolu (PEG), 7,5 g (15 % hmotn.) 
polyvinylpyrolidonu (PVP) a 6,25 g (12,5 % hmotn.) vody. Na poradi pridavani PEG a PVP 
nezalezi. Tato smes se promichavala az do vytvoreni homogenniho roztoku. 60 % hmotn. tohoto 
roztoku bylo tvoreno zasobnimi roztoky titanu a vanadu.

Takto pripravenÿ roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratornim zanzeni Cyclone G1. 
Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na 4000/min, relativni vlhkost v komore pristroje byla 
15 %, teplota byla 40 °C. Zvlâknovânim se pripravilo 6,5 g prekurzornich vlâken s prûmerem 
1257 ±530 nm.

0,725 g techto prekurzornich vlâken se nâsledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlâkna rychlosti 1 °C/min zahrâla na teplotu 420 °C a setrvala na ni 60 minut. Pritom doslo k 
vyhoreni polymerû, rozkladu st’avelanového komplexu vanadu, oxidaci vanadu na V2O5 a 
rozkladu amonium bisoxalâto-peroxotitanâtu a oxidaci titanu na TiO2. Poté nâsledovalo volné 
chladnuti na teplotu mistnosti. Vÿsledkem bylo 0,046 g submikronovÿch vlâken s prûmerem 
612 ±234 nm tvorenÿch smesi V2O5 a TiO2 s atomârnim pomerem V a Ti 1:99 - viz obr. 4, na 
kterém je SEM snimek techto vlâken pri zvetseni 500krât.

Priklad 6

Do kâdinky o objemu 50 ml se umistilo 3,48 g (6,96 % hmotn.) vanadicnanu amonného 
(NH4VO3), 10 g (20 % hmotn.) vody a 7,56 g (15,12 % hmotn.) kyseliny stavelové (C2H2O4). 
Takto vytvorenâ smes se ohrâla na teplotu 45 °C a pri ni se promichâvala magnetickÿm 
michadlem na vodni lâzni az do rozpusteni srazeniny doprovâzeného zmodrânim (cca 30 minut). 
Poté se zahrâla na teplotu 80 °C, pricemz probihala redukce vanadicnanu amonného za 
uvolnovâni CO2. Po ukonceni uvolnovâni CO2 (cca po 1 hodine), coz je znameni ukonceni 
redukce se tato smes nechala volne vychladnout na teplotu mistnosti. Takto pripravenÿ roztok se 
poté vÿplachy prevedl do odmerné banky o objemu 50 ml, kde se k nemu pridalo 5 g (10 % 
hmotn.) kyseliny octové (CH3COOH) a poté se k nemu doplnila voda do celkové hmotnosti 
roztoku 50 g, tj. 23,96 g vody na celkovÿch 33,96 g (tj. na 67,92 % hmotn.) vody. Tim se 
pripravil zâsobni roztok vanadu s molârni koncentraci vanadu 0,6 mmol/g.

Do druhé kâdinky o objemu 50 ml se umistilo 8,2 g (16,4 % hmotn.) amonium bisoxalâto- 
oxotitanâtu (C4HnNOuTi) a 27,3 g (54,6 % hmotn.) 30% technického peroxidu. Takto vytvorenâ 
smes se zahrâla na teplotu 35 °C a intenzivne se michala magnetickÿch michadlem az do vzniku 
cirého roztoku peroxokomplexu. Poté se tento roztok nechal volne vychladnout na teplotu 
mistnosti. Poté se prevedl do odmerné banky o objemu 50 ml, kde se k nemu pridalo 5 g (10 % 
hmotn.) kyseliny octové (CH3COOH) a poté se doplnil 9,5 g (19 % hmotn.) vody do celkové 
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0,6 mmol/g.

Do kadinky o objemu 100 ml se prelilo 27 g zasobniho roztoku titanu a 3 g zasobniho roztoku 
vanadu a takto vytvorena smes se michala po dobu 12 hodin. Poté se k ni pridalo 5 g (10 % 
hmotn.) etanolu, 2,5 g (5 % hmotn.) polyethylenglykolu (PEG) a 10 g (20 % hmotn.)
polyvinylpyrolidonu (PVP) a 2,5 g (5 % hmotn.) vody. Na poradi pridavani PEG a PVP nezalezi. 
Tato smes se nasledne promichavala az do vytvoreni homogenniho roztoku. 60 % hmotn. tohoto 
roztoku bylo tvoreno zasobnimi roztoky titanu a vanadu.

Takto pripraveny roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratornim zarizeni pro odstredivé 
zvlaknovani Cyclone G1. Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na 10 000/min, relativni 
vlhkost v komore pristroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlâknovânim se pripravilo 8,2 g 
prekurzornich vlaken s prûmerem 1145 ±512 nm.

0,852 g techto prekurzornich vlaken se nasledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlakna rychlosti 2 °C/min zahrala na teplotu 440 °C a setrvala na ni 75 minut. Pritom doslo k 
vyhoreni polymerû, rozkladu st’avelanového komplexu vanadu, oxidaci vanadu na V2O5 a 
rozkladu amonium bisoxalato-peroxotitanatu a oxidaci titanu na TiO2. Poté nasledovalo volné 
chladnuti na teplotu mistnosti. Vysledkem bylo 0,083 g submikronovych vlaken s prûmerem 
653 ±285 nm tvorenych smesi V2O5 a TiO2 s atomarnim pomerem V a Ti 10:90. Na obr. 5 a 6 
jsou snimky z transmisniho elektronového mikroskopu, které ukazuji rovnomerné rozlozeni 
titanu a vanadu ve strukture techto vlaken.

Priklad 7

Do kadinky o objemu 50 ml se umistilo 3,77 g (7,54 % hmotn.) vanadicnanu amonného 
(NH4VO3), 10 g vody (20 % hmotn.) a 8,19 g (16,38 % hmotn.) kyseliny stavelové (C2H2O4). 
Takto vytvorena smes se ohrala na teplotu 55 °C a pri ni se promichavala magnetickym 
michadlem na vodni lazni az do rozpusteni srazeniny doprovazeného zmodranim (cca 30 minut). 
Poté se zahrala na teplotu 80 °C, pricemz probihala redukce vanadicnanu amonného za 
uvolnovani CO2. Po ukonceni uvolnovani CO2 (cca po 1 hodine), coz je znamenim ukonceni 
redukce, se tato smes nechala volne zchladnout na teplotu mistnosti. Takto pripraveny roztok se 
poté vyplachy prevedl do odmerné banky o objemu 50 ml, kde se k nemu pridalo 6 g (12 % 
hmotn.) kyseliny octové (CH3COOH) a poté se k nemu doplnila voda do celkové hmotnosti 
roztoku 50 g, tj. 22,04 g vody na celkovych 32,04 g vody (tj. na 64,08 % hmotn.). Tim se 
pripravil zasobni roztok vanadu s molarni koncentraci vanadu 0,65 mmol/g.

Do druhé kadinky o objemu 50 ml se umistilo 9 g (18 % hmotn.) amonium bisoxalâto-oxotitanâtu 
(C4H11NO11Ti) a 30 g (60 % hmotn.) 30% technického peroxidu. Takto vytvorena smes se 
zahrala na teplotu 45 °C a intenzivne se michala magnetickych michadlem az do vzniku cirého 
roztoku peroxokomplexu. Poté se tento roztok nechal volne vychladnout na teplotu mistnosti. 
Poté se prevedl do odmerné banky o objemu 50 ml, kde se k nemu pridalo 6 g (12 % hmotn.) 
kyseliny octové (CH3COOH) a poté se doplnil vodou do celkové hmotnosti roztoku 50 g, tj. 5 g 
(10 % hmotn.) vody. Tim se pripravil zasobni roztok titanu s molarni koncentraci titanu 
0,65 mmol/g.

Do kadinky o objemu 100 ml se prelilo 28,5 g zasobniho roztoku titanu a 1,5 g zasobniho roztoku 
vanadu a takto vytvorena smes se michala po dobu 12 hodin. Poté se k ni pridalo 2,5 g (5 % 
hmotn.) polyethylenglykolu (PEG), 10 g (20 % hmotn.) polyvinylpyrolidonu (PVP) a 7,5 g (15 % 
hmotn.) vody. Na poradi pridavani PEG a PVP nezalezi. Tato smes se nasledne promichavala az 
do vytvoreni homogenniho roztoku. 60 % hmotn. tohoto roztoku bylo tvoreno zasobnimi roztoky 
titanu a vanadu.
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Takto pripravenÿ roztok pro zvlâknovâni se zvlâknil na laboratornim zarizeni pro odstredivé 
zvlâknovâni Cyclone G1. Otacky zvlâknovaci hlavy byly nastaveny na 9000/min, relativni 
vlhkost v komore pristroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlâknovânim se pripravilo 7,9 g 
prekurzornich vlâken s prùmerem 1123 ±476 nm.

1,062 g techto prekurzornich vlaken se nâsledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlakna rychlosti 3 °C/min zahrâla na teplotu 390 °C a setrvala na ni 60 minut. Pritom doslo k 
vyhoreni polymerù, rozkladu st’avelanového komplexu vanadu, oxidaci vanadu na V2O5 a 
rozkladu amonium bisoxalâto-peroxotitanâtu a oxidaci titanu na TiO2. Poté nâsledovalo volné 
chladnuti na teplotu mistnosti. Vÿsledkem bylo 0,108 g submikronovÿch vlaken s prùmerem 
652 ±305 nm tvorenÿch smesi V2O5 a TiO2 s atomarnim pomerem V a Ti 5:95.

Priklad 8

Do kadinky o objemu 50 ml se umistil 1 g (5,1 % hmotn.) vanadicnanu amonného (NH4VO3), 
12,5 g vody (63,6 % hmotn.) a 2,15 g (11 % hmotn.) kyseliny st’avelové (C2H2O4). Takto 
vytvorena smes se ohrala na teplotu 50 °C a pri ni se promichavala magnetickÿm michadlem na 
vodni lazni az do rozpusteni srazeniny doprovâzeného zmodranim (cca 30 minut). Poté se zahrala 
na teplotu 80 °C, pricemz probihala redukce vanadicnanu amonného za uvolnovâni CO2. Po 
ukonceni uvolnovani CO2, coz je znamenim ukonceni redukce, se tato smes nechala volne 
zchladnout na teplotu mistnosti. K takto pripravenému roztoku se pridaly 4 g (20,4 % hmotn.) 
kyseliny octové (CH3COOH), cimz se pripravilo 19,6 g zâsobniho roztoku vanadu s molarni 
koncentraci vanadu 0,4 mmol/g.

Do druhé kadinky o objemu 50 ml se umistilo 0,6 g (6,25 % hmotn.) amonium bisoxalâto- 
oxotitanatu (C4HiiNOiiTî), 2 g (20,8 % hmotn.) 30% technického peroxidu a 7 g (72,9 % 
hmotn.) vody. Takto vytvorena smes se zahrala na teplotu 40 °C a intenzivne se michala 
magnetickÿch michadlem az do vzniku cirého roztoku peroxokomplexu. Poté se tento roztok 
nechal volne vychladnout na teplotu mistnosti. Tim se pripravil zasobni roztok titanu s molarni 
koncentraci titanu 0,226 mmol/g.

Smichanim celé davky 9,6 g zasobniho roztoku titanu (2,17 mmol titanu) s 2 g zasobniho roztoku 
vanadu (0,8 mmol vanadu) se pripravila smes s atomarnim pomerem vanadu a titanu 7,2:92,8. 
Takto vytvorena smes se michala po dobu 12 hodin. Poté se k ni pridalo 2,4 g (14,65 % hmotn.) 
etanolu a 2,4 g (14,65 % hmotn.) PVP. Tato smes se promichala az do vytvoreni homogenniho 
roztoku. 70,7 % hmotn. tohoto roztoku bylo tvoreno zasobnimi roztoky titanu a vanadu.

Takto pripravenÿ roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratornim zarizeni pro odstredivé 
zvlaknovani Cyclone G1. Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na 7000/min, relativni 
vlhkost v komore pristroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlaknovânim se pripravilo 1,9 g 
prekurzornich vlâken s prùmerem 854 ±394 nm.

0,513 g techto prekurzornich vlâken se nâsledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlâkna rychlosti 3 °C/min zahrâla na teplotu 390 °C a setrvala na ni 60 minut. Pritom doslo k 
vyhoreni polymerù, rozkladu st’avelanového komplexu vanadu, oxidaci vanadu na V2O5 a 
rozkladu amonium bisoxalâto-peroxotitanâtu a oxidaci titanu na TiO2. Poté nâsledovalo volné 
chladnuti na teplotu mistnosti. Vÿsledkem bylo 0,033 g submikronovÿch vlâken s prùmerem 
405 ±176 nm tvorenÿch smesi V2O5 a TiO2 s atomârnim pomerem V a Ti 29,4:70,6.

Priklad 9

Do kâdinky o objemu 50 ml se umistilo 2,5 g (10,92 % hmotn.) vanadicnanu amonného 
(NH4VO3), 12 g vody (52,4 % hmotn.) a 5,4 g (23,58 % hmotn.) kyseliny st’avelové (C2H2O4). 
Takto vytvorenâ smes se ohrâla na teplotu 50 °C a pri ni se promichâvala magnetickÿm 
michadlem na vodni lâzni az do rozpusteni srazeniny doprovâzeného zmodrânim (cca 30 minut).
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Poté se zahrala na teplotu 60 °C, pricemz probihala redukce vanadicnanu amonného za 
uvolnovani CO2. Po ukonceni uvolnovani CO2, coz je znamenim ukonceni redukce se tato smes 
nechala volne zchladnout na teplotu mistnosti. K takto pripravenému roztoku se pridaly 3 g 
(13,1 % hmotn.) kyseliny octové (CH3COOH). Tim se pripravil zasobni roztok vanadu s molarni 
koncentraci vanadu 0,92 mmol/g.

Do druhé kadinky o objemu 50 ml se umistilo 0,6 g (13,04 % hmotn.) amonium bisoxalato- 
oxotitanatu (C4HnNOnTi) a 2 g (43,48 % hmotn.) 30% technického peroxidu a 2 g (43,48 % 
hmotn.) vody. Takto vytvorena smes se zahrala na teplotu 40 °C a intenzivne se michala 
magnetickÿch michadlem az do vzniku cirého roztoku peroxokomplexu. Poté se tento roztok 
nechal volne vychladnout na teplotu mistnosti. Timto se pripravil zasobni roztok titanu s molami 
koncentraci titanu 0,47 mmol/g.

Smichanim celé davky 22,9 g zasobniho roztoku vanadu (21,07 mmol vanadu) a 2,3 g zasobniho 
roztoku titanu (1,08 mmol titanu) se pripravila smes s atomarnim pomerem vanadu a titanu 
99,51:0,49. Takto vytvorena smes se michala po dobu 12 hodin. Poté se k ni pridalo 5 g (12,38 % 
hmotn.) etanolu a 10,2 g (25,25 % hmotn.) PVP a tato smes se promichavala az do vytvoreni 
homogenniho roztoku. 62,4 % hmotn. tohoto roztoku bylo tvoreno zasobnimi roztoky titanu a 
vanadu.

Takto pripravenÿ roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratornim zarizeni pro odstredivé 
zvlaknovani Cyclone G1. Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na 7000/min, relativni 
vlhkost v komore pristroje byla 25 %, teplota 30 °C. Zvlaknovanim se pripravilo 1,13 g 
prekurzornich vlaken s prûmerem 5126 ±.

0,401 g techto prekurzornich vlaken se nasledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlakna rychlosti 3 °C/min zahrala na teplotu 390 °C a setrvala na ni 60 minut. Pritom doslo k 
vyhoreni polymerû, rozkladu st’avelanového komplexu vanadu, oxidaci vanadu na V2O5 a 
rozkladu amonium bisoxalâto-peroxotitanâtu a oxidaci titanu na TiO2. Poté nasledovalo volné 
chladnuti na teplotu mistnosti. Vÿsledkem bylo 0,064 g mikronovÿch vlaken s prûmerem 2062 
±689 nm tvorenÿch smesi V2O5 a TiO2 s atomarnim pomerem V a Ti 99,5:0,5.

Priklad 10

Do kadinky o objemu 50 ml se umistilo 2,5 g (10,12 % hmotn.) vanadicnanu amonného 
(NH4VO3), 13,8 g vody (55,87 % hmotn.) a 5,4 g (21,86 % hmotn.) kyseliny st’avelové (C2H2O4). 
Takto vytvorena smes se ohrala na teplotu 50 °C a pri ni se promichavala magnetickÿm 
michadlem na vodni lazni az do rozpusteni srazeniny doprovazeného zmodranim (cca 30 minut). 
Poté se zahrala na teplotu 60 °C, pricemz probihala redukce vanadicnanu amonného za 
uvolnovani CO2. Po ukonceni uvolnovani CO2, coz je znamenim ukonceni redukce se tato smes 
nechala volne zchladnout na teplotu mistnosti. K takto pripravenému roztoku se pridaly 3 g 
(12,15 % hmotn.) kyseliny octové (CH3COOH). Tim se pripravil zasobni roztok vanadu s 
molarni koncentraci vanadu 0,86 mmol/g.

Do druhé kadinky o objemu 50 ml se umistilo 1,2 g (13,04 % hmotn.) amonium bisoxalato- 
oxotitanatu (C4HiiNOiiTî), 4 g (43,48 % hmotn.) 30% technického peroxidu a 4 g (43,48 % 
hmotn.) vody. Takto vytvorena smes se zahrala na teplotu 40 °C a intenzivne se michala 
magnetickÿch michadlem az do vzniku cirého roztoku peroxokomplexu. Poté se tento roztok 
nechal volne vychladnout na teplotu mistnosti. Tim se pripravil zasobni roztok titanu s molarni 
koncentraci titanu 0,47 mmol/g.

Do kadinky o objemu 100 ml se prelilo 24,3 g (20,90 mmol vanadu) zasobniho roztoku vanadu a 
4,8 g (2,26 mmol titanu) zasobniho roztoku titanu a takto vytvorena smes se michala po dobu 12 
hodin. Poté se k ni pridalo 10 g (23,53 % hmotn.) etanolu a 3,4 g (8 % hmotn.) PEG. Tato smes 
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se nasledne promichavala az do vytvoreni homogenniho roztoku. 68,5 % hmotn. tohoto roztoku 
bylo tvoreno zasobnimi roztoky titanu a vanadu.

Takto pripraveny roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratornim zarizeni pro odstredivé 
zvlaknovani Cyclone G1. Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na 3000/min, relativni 
vlhkost v komore pristroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlaknovanim se pripravilo 0,67 g 
prekurzornich vlaken s prùmerem 1564 ±538 nm.

0,297 g techto prekurzornich vlaken se nasledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlakna rychlosti 3 °C/min zahrala na teplotu 390 °C a setrvala na ni 60 minut. Pritom doslo k 
vyhoreni polymerù, rozkladu st’avelanového komplexu vanadu, oxidaci vanadu na V2O5 a 
rozkladu amonium bisoxalato-peroxotitanatu a oxidaci titanu na TiO2. Poté nasledovalo volné 
chladnuti na teplotu mistnosti. Vysledkem bylo 0,055 g mikronovych vlaken s prùmerem 1174 
±405 nm tvorenych smesi V2O5 a TiO2 s atomarnim pomerem V a Ti 97,9:2,1.

Priklad 11

Do kadinky o objemu 50 ml se umistil 1 g (9,1 % hmotn.) vanadicnanu amonného (NH4VO3), 
7,5 g vody (68,29 % hmotn.) a 2,5 g (22,7 % hmotn.) kyseliny st’avelové (C2H2O4). Takto 
vytvorena smes se ohrala na teplotu 50 °C a pri ni se promichavala magnetickym michadlem na 
vodni lazni az do rozpusteni srazeniny doprovazeného zmodranim (cca 30 minut). Poté se zahrala 
na teplotu 60 °C, pricemz probihala redukce vanadicnanu amonného za uvolnovani CO2. Po 
ukonceni uvolnovani CO2, coz je znamenim ukonceni redukce se tato smes nechala volne 
zchladnout na teplotu mistnosti. Tim se pripravil zasobni roztok vanadu s molarni koncentraci 
vanadu 0,78 mmol/g.

Do druhé kadinky o objemu 50 ml se umistilo 1,8 g (10,6 % hmotn.) amonium bisoxalato- 
oxotitanatu (C4HiiNOiiTî), 6 g (35,3 % hmotn.) 30% technického peroxidu, 3 g (17,6 % hmotn.) 
kyseliny octové a 6,2 g (36,5 % hmotn.) vody. Takto vytvorena smes se zahrala na teplotu 40 °C 
a intenzivne se michala magnetickych michadlem az do vzniku cirého roztoku peroxokomplexu. 
Poté se tento roztok nechal volne vychladnout na teplotu mistnosti. Tim se pripravil zasobni 
roztok titanu s molarni koncentraci titanu 0,38 mmol/g.

Do kadinky o objemu 100 ml se prelila cela davka 17 g zasobniho roztoku titanu (6,46 mmol 
titanu) a 2,1 g zasobniho roztoku vanadu (1,61 mmol vanadu) a takto vytvorena smes se michala 
po dobu 12 hodin. Poté se k ni pridaly 4 g (14,87 % hmotn.) etanolu a 3,8 g (14,13 % hmotn.) 
polyethylen oxidu (PEG). Tato smes se nasledne promichavala az do vytvoreni homogenniho 
roztoku. 71 % hmotn. tohoto roztoku bylo tvoreno zasobnimi roztoky titanu a vanadu.

Takto pripraveny roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratornim zarizeni pro odstredivé 
zvlaknovani Cyclone G1. Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na 5000/min, relativni 
vlhkost v komore pristroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlaknovanim se pripravilo 1,67 g 
prekurzornich vlaken s prùmerem 793 ±254 nm.

1,289 g techto prekurzornich vlaken se nasledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlakna rychlosti 3 °C/min zahrala na teplotu 390 °C a setrvala na ni 60 minut. Pritom doslo k 
vyhoreni polymerù, rozkladu st’avelanového komplexu vanadu, oxidaci vanadu na V2O5 a 
rozkladu amonium bisoxalato-peroxotitanatu a oxidaci titanu na TiO2. Poté nasledovalo volné 
chladnuti na teplotu mistnosti. Vysledkem bylo 0,062 g submikronovych vlaken s prùmerem 
484 ±183 nm tvorenych smesi V2O5 a TiO2 s atomarnim pomerem V a T 3:97.
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1. Zpùsob pripravy submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlâken tvorenÿch smesi krystalického 
TiÜ2 a V2O5, vyznacujici se tim, ze se smichâ zâsobni roztok vanadu s koncentraci vanadu 0,3 az 
0,65 M, kterÿ obsahuje st’avelanovÿ komplex ctyrmocného vanadu, a zasobni roztok titanu 
s koncentraci titanu 0,3 az 0,65 M, kterÿ obsahuje amonium bisoxalâto-peroxotitanât, za ziskani 
smesi s atomarnim pomerem vanadu a titanu 0,1:99,9 az 99,9:0,1, poté se do této smesi pridâ 
polyvinylpyrolidon nebo polyetylenglykol nebo smes polyvinylpyrolidonu a polyetylenglykolu v 
hmotnostnim pomeru 1:3 az 1:6 a 0 az 40 % hmotn. vody, za ziskani roztoku pro zvlaknovani, 
kterÿ obsahuje 55 az 80 % hmotn. smesi zâsobniho roztoku vanadu a titanu, 15 az 25 % hmotn. 
polyvinylpyrolidonu nebo 5 az 16 % hmotn. polyetylenglykolu nebo 7 az 15 % hmotn. smesi 
polyvinylpyrolidonu a polyetylen glykolu a 0 az 40 % hmotn. vody, z takto vytvoreného roztoku 
pro zvlaknovani se zvlâknovânim vytvori prekurzorni vlakna s prùmerem 450 az 6200 nm, a tato 
prekurzorni vlakna se pri teplote 390 az 450 °C kalcinuji po dobu 45 az 75 minut, za vzniku 
submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlaken nebo dutÿch submikronovÿch a/nebo mikronovÿch 
vlaken s prùmerem 200 az 3000 nm tvorenÿch smesi krystalického TiO2 a krystalického V2O5, 
pricemz:

- zasobni roztok vanadu obsahujici st’avelanovÿ komplex ctyrmocného vanadu se pripravi 
smichanim vanadicnanu amonného s vodou a kyselinou stavelovou, pricemz hmotnostni pomer 
vody a kyseliny st’avelové je 1:1 az 6:1 a mnozstvi kyseliny stavelové je minimalne dvojnasobkem 
molarni koncentrace vanadicnanu amonného, pricemz koncentrace vanadicnanu amonného je 4 az 
15 % hmotn., nacez se takto vytvorena smes ohreje na teplotu 50 ±5 °C, pri které se promichâvâ az 
do rozpusteni srazeniny, a poté se ohreje na teplotu 60 ±5 °C az 80 ±5 °C, za vzniku 
stavelanového komplexu ctyrmocného vanadu a CO2;

- zasobni roztok titanu obsahujici amonium bisoxalâto-peroxotitanât se pripravi smichânim 
amonium bisoxalâto-oxotitanâtu s peroxidem vodiku v hmotnostnim pomeru 1:2,5 az 1:4, nacez se 
takto vytvorenâ smes ohreje na teplotu

40 ±5 °C, pri které se promichâvâ az do ùplného rozpusteni amonium bisoxalâto-oxotitanâtu, za 
vzniku bisoxalâto-peroxotitanâtu.

2. Zpùsob podle nâroku 1, vyznacujici se tim, ze do zâsobniho roztoku vanadu se po jeho 
pripraveni nebo behem jeho pripravy pridâ 6 az 22 % hmotn. kyseliny octové.

3. Zpùsob podle nâroku 1, vyznacujici se tim, ze do zâsobniho roztoku vanadu se po jeho 
pripraveni nebo behem jeho pripravy pridâ az 85 % hmotn. vody.

4. Zpùsob podle nâroku 1, vyznacujici se tim, ze do zâsobniho roztoku titanu se po jeho pripraveni 
nebo behem jeho pripravy pridâ 7 az 20 % hmotn. kyseliny octové.

5. Zpùsob podle nâroku 1, vyznacuj ici se tim, ze do zâsobniho roztoku titanu se po j eho pripraveni 
nebo behem jeho pripravy pridâ az 80 % hmotn. vody.

6. Zpùsob podle nâroku 1, vyznacujici se tim, ze do smesi zâsobniho roztoku vanadu a zâsobniho 
roztoku titanu se pridâ etanol v mnozstvi az 25 % hmotn.

7. Zpùsob podle nâroku 1, vyznacujici se tim, ze roztok pro zvlâknovâni se zvlâkni odstredivÿm 
zvlâknovânim.

8. Submikronovâ a/nebo mikronovâ vlâkna o prùmeru 200 az 3000 nm tvorenâ smesi 
krystalického oxidu titanicitého TiO2 a krystalického oxidu vanadicného V2O5 s atomârnim 
pomerem vanadu a titanu 0,1:99,9 az 99,9:0,1, majici porézni 3D strukturu tvorenou krystaly V2O5 

o velikosti az 20 nm doplnenÿmi rovnomerne rozlozenÿmi krystaly TiO2, které jsou mensi nez 
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krystaly V2O5, pripravitelnâ zpûsobem, pri kterém se smichâ zâsobni roztok vanadu s koncentraci 
vanadu 0,3 az 0,65 M, kterÿ obsahuje st’avelanovÿ komplex ctyrmocného vanadu, a zasobni roztok 
titanu s koncentraci titanu 0,3 az 0,65 M, kterÿ obsahuje amonium bisoxalâto-peroxotitanât, za 
ziskani smesi s atomarnim pomerem vanadu a titanu 0,1:99,9 az 99,9:0,1, poté se do této smesi 
pridâ polyvinylpyrolidon nebo polyetylenglykol nebo smes polyvinylpyrolidonu a 
polyetylenglykolu v hmotnostnim pomeru 1:3 az 1:6 a 0 az 40 % hmotn. vody, za ziskani roztoku 
pro zvlaknovani, kterÿ obsahuje 55 az 80 % hmotn. smesi zasobniho roztoku vanadu a titanu, 15 
az 25 % hmotn. polyvinylpyrolidonu nebo 5 az 16 % hmotn. polyetylenglykolu nebo 7 az 15 % 
hmotn. smesi polyvinylpyrolidonu a polyetylenglykolu a 0 az 40 % hmotn. vody, z takto 
vytvoreného roztoku pro zvlaknovani se zvlâknovânim vytvori prekurzorni vlakna s prûmerem 
450 az 6200 nm, a tato prekurzorni vlakna se pri teplote 390 az 450 °C kalcinuji po dobu 45 az 75 
minut, za vzniku submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlaken nebo dutÿch submikronovÿch 
a/nebo mikronovÿch vlaken s prûmerem 200 az 3000 nm tvorenÿch smesi krystalického TiO2 a 
krystalického V2O5, pricemz:

- zasobni roztok vanadu obsahujici st’avelanovÿ komplex ctyrmocného vanadu se pripravi 
smichanim vanadicnanu amonného s vodou a kyselinou st’avelovou, pricemz hmotnostni pomer 
vody a kyseliny st’avelové je 1:1 az 6:1 a mnozstvi kyseliny st’avelové je minimalne dvojnasobkem 
molarni koncentrace vanadicnanu amonného, pricemz koncentrace vanadicnanu amonného je 4 az 
15 % hmotn., nacez se takto vytvorena smes ohreje na teplotu 50 ±5 °C, pri které se promichâvâ az 
do rozpusteni srazeniny, a poté se ohreje na teplotu 60 ±5 °C az 80 ±5 °C, za vzniku 
st’avelanového komplexu ctyrmocného vanadu a CO2; a

- zasobni roztok titanu obsahujici amonium bisoxalâto-peroxotitanât se pripravi smichânim 
amonium bisoxalâto-oxotitanâtu s peroxidem vodiku v hmotnostnim pomeru 1:2,5 az 1:4, nacez se 
takto vytvorenâ smes ohreje na teplotu 40 ±5 °C, pri které se promichâvâ az do ùplného rozpusteni 
amonium bisoxalâto-oxotitanâtu, za vzniku bisoxalâto-peroxotitanâtu.

4 vÿkresy
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