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(54) Nâzev vynâlezu:
Zpûsob pripravy submikronovÿch a/nebo 
mikronovÿch vlâken tvorenÿch 
krystalickÿm oxidem titaniëitÿm

(57) Anotace:
Je popsân zpùsob pripravy submikronovÿch a/nebo 
mikronovÿch vlâken tvorenÿch krystalickÿm TiCh, pri 
kterém se zvlâknovânfm roztoku pro zvlâknovâni a 
tvorbu prekurzomich vlâken, kterÿ obsahuje 5 az 15 % 
hmotn. bisoxalâto-oxotitanâtu, 30 az 40 % hmotn. 
peroxidu vodiku, 30 az 40 % hmotn. vody, 10 az 25 % 
hmotn. polyvinylpyrolidonu s molâmi hmotnosti 360 000 
az 1 300 000 g/mol nebo 8 az 15 % hmotn. 
polyetylenglykolu s molâmi hmotnosti 200 000 az 
700 000 g/mol nebo 10 az 20 % hmotn. smèsi 
polyvinylpyrolidonu a polyetylenglykolu v hmotnostnim 
pomèru2:1 az 5:1 pfipravi prekurzomi vlâkna s 
plumèrent 400 az 5800 nm. Tato prekurzomi vlâkna se 
pri teplotè 450 az 650 °C kalcinuji po dobu 45 az 75 
minut, pficemz se jejich struktury vyhofi nosnÿ 
polymer(y) a organické slozky a amonium bisoxalâto- 
peroxotitanât se rozlozi a vytvofenÿ titan oxiduje na 
krystalickÿ T1O2, kterÿ si zachovâvâ vlâkennou strukturu 
prekurzomich vlâken. Tim se vytvâfi submikronovâ 
a/nebo mikronovâ vlâkna tvofenâ krystalickÿm T1O2 s 
prûmèrem 250 az 1850 nm.
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Zpûsob pripravy submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlaken tvorenych krystalickym 
oxidem titanicitym

Oblast techniky

Vynâlez se tÿkâ zpùsobu pripravy submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlâken tvorenÿch 
krystalickÿm oxidem titanicitÿm (TiO?).

Dosavadni stav techniky

Oxid titanicitÿ (TiO?) se diky svÿm fotokatalytickÿm [1 az 3], senzorickÿm [4] a optickÿm [5] 
vlastnostem a vysoké biokompatibilite [6] tesi velkému zâjmu v rùznÿch aplikacich. V soucasné 
dobe se v laboratornich podminkâch TiO? bezne pripravuje v nekolika rùznÿch submikronovÿch 
formâch, jako jsou nanocastice (nanoparticles), nanotrubice (nanotubes) a nanovlakna 
(nanofibers).

Obvyklÿ zpùsob pripravy nanovlaken TiO? spociva v elektrostatickém zvlaknovani [7 az 12] 
nebo odstredivém zvlaknovani [13] vhodného prekurzorniho roztoku a dalsim zpracovani takto 
pripravenÿch prekurzornich vlaken pomoci vysokoteplotniho vÿpalu na pozadovanÿ krystalickÿ 
TiO? ve forme nanovlaken. Prekurzorni roztok obsahuje organokovovÿ prekurzor titanu, jako 
napr. butoxid titanu, nebo isopropoxid titanu a vhodnÿ nosnÿ polymer, obvykle 
polyvinylpyrrolidon (PVP), polyvinylalkohol (PVA), apod. Jako rozpoustedla se pritom pouzivaji 
organicka rozpoustedla, jako napr. etanol, metanol, dimethylacetamid apod. V nekterÿch 
publikacich se objevuji také rùznâ aditiva, napr. anorganické kyseliny a soli. Tento zpùsob 
pripravy nanovlaken TiO? je velmi detailne popsan v prehledovém clanku [1?].

Dalsi zpùsob pripravy nanovlaken TiO? predstavuje hydrotermalni zpùsob [14], nebo 
templatovani (templating).

Celkove lze konstatovat, ze zadnÿ z techto postupù neni vzhledem k pouzitÿm technologiim 
pouzitelnÿ v prùmyslovém meritku, protoze je obtizné je provést na prùmyslové ùrovni pri 
zachovani kvality vlaken a ekonomiky vÿroby; soucasne neni zadnÿ z nich vzhledem 
k pouzivanÿm surovinam ekologickÿ.

Cilem vynâlezu je tak navrhnout zpùsoby pripravy submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlâken 
tvorenÿch krystalickÿm TiO?, kterÿ by odstranil nevÿhody stavu techniky.
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Podstata vynalezu

Cile vynalezu se dosâhne zpùsobem pfipravy submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlâken 0 
prùmeru 250 az 1850 nm tvofenych krystalickym oxidem titanicitym (T1O2), pfi kterém se jako 
prekurzor T1O2 pouzije amonium bisoxalâto-oxotitanât (C4HnNOnTi), jako nosnÿ polymer 
polyvinylpyrrolidon (PVP) s molarni hmotnosti 360 000 az 1 300 000 g/mol, polyetylen glykol 
(PEG) s molarni hmotnosti 200 000 az 700 000 g/mol nebo smës PVP a PEG v porneru 2:1 az 
5:1. Pntom plati, ze s rostouci molarni hmotnosti nosného polymeru/polymerù klesâ prùmër 
pnpravenÿch vlâken.

Pfi zpùsobu pfipravy submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlâken tvofenÿch krystalickÿm T1O2 
podle vynâlezu se bud’ smichânim vsech slozek primo pfipravi roztok pro zvlâknovâni a tvorbu 
prekurzomich vlâken, nebo se samostatnë pfipravi zâsobni roztok titanu bez nosného 
polymeru/polymerù a ten se az nâslednë smichâ s dalsim slozkami roztoku pro zvlâknovâni a 
tvorbu prekurzomich vlâken. Jako rozpoustëdlo pro pfipravu roztoku pro zvlâknovâni a pfipadnë 
i zâsobniho roztoku titanu se pouzije voda, pfipadnë v kombinaci s kyselinou octovou nebo 
citronovou, a peroxid vodiku. Nize je v pfikladech 1 az 4 popsân postup s pfimou pfipravou 
roztoku pro zvlâknovâni a tvorbu prekurzomich vlâken, v pfikladech 5 az 7 pak postup 
s vyuzitim zâsobniho roztoku titanu.

-2-



CZ 310090 B6

5

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

Postup bez pouziti zâsobniho roztoku titanu

Roztok pro zvlaknovani a tvorbu prekurzornich vlâken se pripravi rozpustenim bisoxylâto- 
oxotitanâtu (5 az 15 % hmotn. vÿsledného roztoku) v technickém peroxidu (s vÿhodou 30%) (30 
az 40 % hmotn. vÿsledného roztoku) a vode (30 az 40 % hmotn. vÿsledného roztoku), s vÿhodou 
s pridavkem kyseliny citronové nebo octové (az 12 % hmotn. vÿsledného roztoku). Takto 
vytvorena smes se michâ magnetickÿm michadlem za zvÿsené teploty (40 ±5 °C) az do ùplného 
rozpusteni bisoxalâto-oxotitanâtu a vzniku cirého roztoku peroxokomplexu. Poté se necha volne 
chladnout na teplotu mistnosti. Po vychladnuti se k nemu pridâ PVP s molârni hmotnosti 360 000 
az 1 300 000 g/mol v mnozstvi 10 az 25 % hmotn. vÿsledného roztoku nebo PEG s molarni 
hmotnosti 200 000 az 700 000 g/mol v mnozstvi 8 az 15 % hmotn. vÿsledného roztoku nebo 
smes PVP a PEG v pomeru 2:1 az 5:1 v mnozstvi 10 az 20 % hmotn. vÿsledného roztoku, a 
zbytek do 100 % hmotn. se doplni vodou. Na poradi pridavani PVP a PEG pritom nezâlezi. Takto 
vytvorena smes se nasledne promicha az do vytvoreni homogenniho roztoku.

Pro snizeni povrchového napeti a snadnejsi iniciaci zvlaknovani je mozné do této smesi pridat na 
ùkor vody etanol, a to v mnozstvi az 20 % hmotn.

Alternativne je mozné pridat kyselinu octovou nebo citronovou a/nebo vodu do smesi amonium 
bisoxalâto-oxotitanâtu v technickém peroxidu vodiku pred vytvorenim roztoku. Na poradi 
pridâvam jednotlivÿch slozek nezâlezi.

Postup s pouzitim zâsobniho roztoku titanu

Priprava roztoku pro zvlâknovâni a tvorbu prekurzornich vlâken probihâ v tomto pripade ve dvou 
krocich.

Krok 1: priprava zâsobniho roztoku titanu

Zâsobni roztok titanu s koncentraci titanu 0,3 az 0,65 M se pripravi rozpustenim prislusného 
mnozstvi amonium bisoxalâto-oxotitanâtu v technickém peroxidu vodiku. Takto vytvorenâ smes 
se intenzivne michâ za zvÿsené teploty (40 ± 5 °C) az do ùplného rozpusteni bisoxalâto- 
oxotitanâtu a vzniku cirého roztoku peroxokomplexu. Amonium bisoxalato oxotitanât se pritom 
oxiduje peroxidem vodiku na bisoxalâto peroxotitanât, pricemz vznikâ oranzovo-cervenÿ cirÿ 
roztok. Po zchlazeni roztoku na teplotu mistnosti (s vÿhodou volne) se do nej pridâ kyselina 
octovâ (CHaCOOH) nebo kyselina citronovâ (C6H8O7) v mnozstvi az 12 % hmotn., kterâ 
stabilizuje zâsobni roztok titanu a soucasne mâ pozitivni vliv na usporâdâni krystalù a tim i na 
velikost specifického povrchu vytvârenÿch vlâken, a pripadne i voda v mnozstvi do 
pozadovaného objemu, pricemz celkovÿ obsah vody v zâsobnim roztoku je az 40 % hmotn. Pri 
vytvâreni zâsobniho roztoku titanu pro okamzitou spotrebu neni pridavek kyseliny octové nutnÿ. 
Alternativne je mozné pridat kyselinu octovou nebo citronovou a/nebo vodu do smesi amonium 
bisoxalâto-oxotitanâtu v technickém peroxidu vodiku, pred vytvorenim roztoku. Na poradi 
pridâvam jednotlivÿch slozek nezâlezi.

Vÿhodou takto pripraveného zâsobniho roztoku titanu je, ze diky absenci etanolu je dlouhodobe 
(az 2 mesice) stabilni a pouzitelnÿ.

Krok 2: priprava roztoku pro zvlâknovâni a tvorbu prekurzornich vlâken

K takto pripravenému zâsobnimu roztoku titanu se pridâ PVP s molârni hmotnosti 360 000 az 
1 300 000 g/mol v mnozstvi 10 az 25 % hmotn. vÿsledného roztoku nebo PEG s molârni 
hmotnosti 200 000 az 700 000 g/mol v mnozstvi 8 az 15 % hmotn. vÿsledného roztoku nebo 
smes PVP a PEG v pomeru 2:1 az 5:1 v mnozstvi 10 az 20 % hmotn. vÿsledného roztoku, a 
zbytek do 100 % hmotn. se doplni vodou. Na poradi pridâvâni PVP a PEG pritom nezâlezi. Takto 
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vytvorena smes se nasledne promicha az do vytvoreni homogenniho roztoku. Koncentrace 
polymeru/polymerù v tomto roztoku je pritom 5 az 25 % hmotn. V pripade potreby se tento 
roztok doplni vodou do pozadovaného objemu. Podil vody je az 40 % hmotn.

Pro snizeni povrchového napeti a snadnejsi iniciaci zvlaknovani je mozné do této smesi pridat na 
ùkor vody etanol, a to v mnozstvi az 20 % hmotn.

Roztok pro zvlaknovani a tvorbu prekurzornich vlaken pripravenÿ nekterÿm z vÿse popsanÿch 
zpùsobù se nasledne zvlakni vhodnou technologii zvlaknovani. Jako nejvhodnejsi se pritom jevi 
odstredivé zvlaknovani, které nevyzaduje vysoké elektrické napeti, a pri kterém vznikaji velké a 
snadno manipulovatelné chomace prekurzornich vlaken bez elektrického naboje, které se ukladaji 
na kolektory, takze odpada nutnost vlakna pracne sloupavat z podkladového materialu (napr. 
netkané textilie), jako je tomu napr. pri vyuziti elektrostatického zvlaknovani. Dalsi vÿhodou 
odstredivého zvlaknovani je, ze ma vetsi vÿtezek vlaken v case nez ostatni metody, jako napr. 
elektrostatické zvlaknovani, hydrotermalni procesy, templating, tazeni apod. a umoznuje 
pripravit prùmyslova mnozstvi materialu v kratkém case. Krome této technologie vsak lze pro 
vÿrobu submikronovÿch nebo mikronovÿch vlaken pouzit jakoukoliv dalsi znamou technologii 
pro pripravu submikronovÿch nebo mikronovÿch vlaken, zejména elektrostatické zvlaknovani.

Pri vhodném nastaveni podminek odstredivého zvlaknovani proudi do zvlaknovaci komory 
vzduch s teplotou 25 az 45 °C a relativni vlhkosti 15 az 40 % a zvlaknovaci hlava se otaci 
rychlosti 1000 az 10 000/min, s vÿhodou 2000 az 7000/min.

Prùmery prekurzornich vlaken pripravenÿch odstredivÿm zvlâknovânim dosahuji cca 400 az 
5800 nm.

Takto pripravena prekurzorni vlakna se nasledne kalcinuji, pricemz se z nich pùsobenim tepla 
odstrani jejich organické slozky a amonium bisoxalâto-oxotitanât se pretvori na krystalickÿ TiO2, 
kterÿ si zachovâvâ vlakennou strukturu prekurzornich vlaken a vytvan submikronova a/nebo 
mikronova vlakna s prùmerem v rozmezi 250 az 1850 nm. Kalcinace pritom mùze obecne 
probihat v rozsahu teploty 450 az 650 °C, kdy dochazi jak k rozkladu nosného polymeru(ù), tak 
i premene bisoxalâto-oxotitanâtu. Prekurzorni vlakna setrvaji na kalcinacni teplote po dobu 45 az 
75 minut. Vÿhodnÿ narùst 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. Diky své strukture maji velkÿ 
mernÿ povrch (az 100 m2/g), kterÿ je klicovÿ pro jejich aktivitu a reaktivitu v uvazovanÿch 
aplikacich.

Objasneni vÿkresù

Na pnlozenÿch vÿkresech je na obr. 1 SEM snimek submikronovÿch vlaken tvorenÿch 
krystalickÿm TiO2 podle vynalezu pri zvetseni 2000krat a na obr. 2 SEM snimek stejnÿch 
submikronovÿch vlaken pri zvetseni 15 000krat. Na obr. 3 je SEM snimek mikronovÿch vlaken 
tvorenÿch krystalickÿm TiO2 podle vynalezu pri zvetseni 2000krat a na obr. 4 SEM snimek 
stejnÿch mikronovÿch vlaken pri zvetseni 80 000krat. Na obr. 5 je SEM snimek mikronovÿch 
vlaken tvorenÿch krystalickÿm TiO2 podle vynalezu pri zvetseni 2000krat a na obr. 6 SEM 
snimek techto mikronovÿch vlaken pri zvetseni 100 000krat. Na obr. 7 je pak rentgenovÿ 
difraktogram submikronovÿch vlaken tvorenÿch krystalickÿm TiO2, kterÿ doklâdâ, ze vlakna 
maji krystalickou struktury anatasu a rutilu.

- 4 -
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Pnklady uskutecneni vynâlezu

Nize je pro nâzornost uvedeno 9 konkrétnich pnkladù pripravy submikronovÿch a/nebo 
mikronovÿch vlâken tvorenÿch krystalickÿm TiO2 zpùsobem podle vynâlezu.

V prikladech 1 az 5 je popsanâ varianta s pripravou roztoku pro zvlâknovâni a tvorbu 
prekurzornich vlâken bez zâsobniho roztoku titanu. V prikladech 6 az 9 je pak popsanâ varianta s 
pripravou zâsobniho roztoku titanu.

Vlâkna byla ve vsech prikladech pred i po kalcinaci charakterizovâna pomoci elektronové 
mikroskopie. Obrazovâ analÿza pro vyhodnoceni prùmeru pritom byla provedena pomoci 
softwaru na minimâlne 4 snimcich z elektronového mikroskopu pro kazdÿ vzorek s minimâlnim 
poctem mereni n >60.

Priklad 1

Do kâdinky o objemu 50 ml se umistilo 0,6 g (cca 5 % hmotn.) amonium bisoxalâto-oxotitanâtu 
(C4HiiNOiiTi), 4 g (cca 33,1 % hmotn.) 30% technického peroxidu, 3,4 g vody (cca 28,1 % 
hmotn.) a 0,6 g (cca 5 % hmotn.) kyseliny citronové (C6HsO?). Takto vytvorenâ smes se zahrâla 
na teplotu 35 °C a intenzivne se michala magnetickÿch michadlem az do vzniku oranzovo- 
cerveného cirého roztoku peroxokomplexu (cca 30 minut). Poté se tento roztok pri neustâlém 
michâni nechal volne vychladnout na teplotu mistnosti, kdy se do nej pridalo 0,5 g (cca 4,1 % 
hmotn.) 96% etanolu a 3 g (cca 24,8 % hmotn.) PVP (K90).

Takto pripravenÿ roztok pro zvlâknovâni se zvlâknil na laboratornim zarizeni pro odstredivé 
zvlâknovâni Cyclone G1 (vÿrobce Pardam). Otâcky zvlâknovaci hlavy byly nastaveny na 
2000/min, relativni vlhkost v komore pristroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlâknovânim se 
pripravilo 1,6 g prekurzornich vlâken s prùmerem 1023 ±169 nm.

0,923 g techto prekurzornich vlâken se nâsledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlâkna rychlosti 3 °C/min zahrâla na teplotu 450 °C a setrvala na ni 75 minut. Pritom se z vlâken 
odstranily vsechny organické slozky a amonium bisoxalâto-oxotitanât se pretvoril na TiO2. Poté 
nâsledovalo volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vÿsledkem bylo 0,048 g vlâken tvorenÿch 
krystalickÿm TiO2 s prùmerem 629 ±293 nm - viz obr. 1, na kterém je SEM snimek techto 
vlâken pri zvetseni 2000krât a obr. 2, na kterém je SEM snimek techto vlâken pri zvetseni 
15 000krât. Na obr. 7 je pak rentgenovÿ difraktogram submikronovÿch vlâken tvorenÿch 
krystalickÿm TiO2, kterÿ doklâdâ, ze vlâkna maji krystalickou struktury anatasu a rutilu.

Priklad 2

Do kâdinky o objemu 50 ml se umistilo 0,6 g (cca 5 % hmotn.) amonium bisoxalâto-oxotitanâtu 
(C4H11NO11Ti), 4 g (cca 32,8 % hmotn.) 30% technického peroxidu a 4,6 g (cca 37,7 % hmotn.) 
vody. Takto vytvorenâ smes se zahrâla na teplotu 40 °C a intenzivne se michala magnetickÿch 
michadlem az do vzniku oranzovo-cerveného cirého roztoku peroxokomplexu (cca 30 minut). 
Poté se tento roztok pri neustâlém michâni nechal volne vychladnout na teplotu mistnosti, kdy se 
do nej pridalo 1,2 g (cca 9,8 % hmotn.) 96% etanolu a 1,8 g (cca 14,8 % hmotn.) PEG.

Takto pripravenÿ roztok pro zvlâknovâni se zvlâknil na laboratornim zarizeni pro odstredivé 
zvlâknovâni Cyclone G1 (vÿrobce Pardam). Otâcky zvlâknovaci hlavy byly nastaveny na 
6000/min, relativni vlhkost v komore pristroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlâknovânim se 
pripravilo 0,8 g prekurzornich vlâken s prùmerem 600 ±144 nm.

0,486 g techto prekurzornich vlâken se nâsledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlâkna rychlosti 5 °C/min zahrâla na teplotu 650 °C a setrvala na ni 45 minut. Pritom se z vlâken 
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odstranily vsechny organické slozky a amonium bisoxalâto-oxotitanât se pretvoril na TiO2. Poté 
nâsledovalo volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vÿsledkem bylo 0,032 g vlaken TiO2 s 
prûmerem 388 ±176 nm.

Priklad 3

Do kâdinky o objemu 50 ml se umistilo 0,6 g (cca 4,8 % hmotn.) amonium bisoxalâto- 
oxotitanâtu (C4HiiNOiiTi), 4 g (cca 32,0 % hmotn.) 30% technického peroxidu a 5,7 g (cca 
45,6 % hmotn.) vody. Takto vytvorenâ smes se zahrâla na teplotu 40 °C a intenzivne se michala 
magnetickÿch michadlem az do vzniku oranzovo-cerveného cirého roztoku peroxokomplexu (cca 
30 minut). Poté se tento roztok pri neustâlém michâni nechal volne vychladnout na teplotu 
mistnosti, kdy se do nej pridalo 1,2 g (cca 9,6 % hmotn.) 96% etanolu a 1,0 g (cca 8,0 % hmotn.) 
PEG.

Takto pripravenÿ roztok pro zvlâknovâni se zvlâknil na laboratornim zarizeni pro odstredivé 
zvlâknovâni Cyclone G1 (vÿrobce Pardam). Otâcky zvlâknovaci hlavy byly nastaveny na 
6000/min, relativni vlhkost v komore pristroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlâknovânim se 
pripravilo 0,6 g prekurzornich vlâken s prûmerem 488 ±132 nm.

0,423 g techto prekurzornich vlâken se nâsledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlâkna rychlosti 5 °C/min zahrâla na teplotu 650 °C a setrvala na ni 45 minut. Pritom se z vlâken 
odstranily vsechny organické slozky a amonium bisoxalâto-oxotitanât se pretvoril na TiO2. Poté 
nâsledovalo volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vÿsledkem bylo 0,025 g vlâken TiO2 s 
prûmerem 365 ±155 nm.

Priklad 4

Do kâdinky o objemu 50 ml se umistilo 1,2 g (cca 9,4 % hmotn.) amonium bisoxalâto- 
oxotitanâtu (C4HiiNOiiTi), 4 g (cca 31,3 % hmotn.) 30% technického peroxidu a 4 g (cca 
31,3 % hmotn.) vody. Takto vytvorenâ smes se zahrâla na teplotu 45 °C a intenzivne se michala 
magnetickÿch michadlem az do vzniku oranzovo-cerveného cirého roztoku peroxokomplexu 
(cca 30 minut). Poté se tento roztok pri neustâlém michâni nechal volne vychladnout na teplotu 
mistnosti, kdy se do nej pridalo 1,2 g (cca 9,4 % hmotn.) 96% etanolu a 2,4 g (cca 18,8 % 
hmotn.) PVP (K90).

Takto pripravenÿ roztok pro zvlâknovâni se zvlâknil na laboratornim zarizeni pro odstredivé 
zvlâknovâni Cyclone G1 (vÿrobce Pardam). Otâcky zvlâknovaci hlavy byly nastaveny na 
2500/min, relativni vlhkost v komore pristroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlâknovânim se 
pripravilo 1,5 g prekurzornich vlâken s prûmerem 1785 ±502 nm.

1,031 g techto prekurzornich vlâken se nâsledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlâkna rychlosti 0,5 °C/min zahrâla na teplotu 450 °C a setrvala na ni 60 minut. Pritom se 
z vlâken odstranily vsechny organické slozky a amonium bisoxalâto-oxotitanât se pretvoril na 
TiO2. Poté nâsledovalo volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vÿsledkem bylo 0,087 g vlâken 
TiO2 o prûmeru 845 ±393 nm.

Priklad 5

Do kâdinky o objemu 50 ml se umistilo 4,8 g (cca 11,1 % hmotn.) amonium bisoxalâto- 
oxotitanâtu (C4H11NO11Ti), 16 g (cca 37 % hmotn.) 30% technického peroxidu, 8 g (cca 18,5 % 
hmotn.) vody a 3 g (cca 6,9 % hmotn.) 100% kyseliny octové. Takto vytvorenâ smes se zahrâla 
na teplotu 40 °C a intenzivne se michala magnetickÿch michadlem az do vzniku oranzovo- 
cerveného cirého roztoku peroxokomplexu (cca 30 minut). Poté se tento roztok pri neustâlém 
michâni nechal volne vychladnout na teplotu mistnosti, kdy se do nej pridalo 7 g (cca 16,2 % 
hmotn.) 96% etanolu a 4,5 g (cca 10,4 % hmotn.) PVP (K90).
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Takto pripraveny roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratornim zarizeni pro odstredivé 
zvlaknovani Cyclone G1 (vyrobce Pardam). Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na 
3000/min, relativni vlhkost v komore pristroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlâknovânim se 
pripravilo 3,8 g prekurzornich vlâken s prùmerem 1271 ±387 nm.

0,848 g techto prekurzornich vlâken se nâsledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlâkna rychlosti 3 °C/min zahrâla na teplotu 450 °C a setrvala na ni 60 minut. Pritom se z vlâken 
odstranily vsechny organické slozky a amonium bisoxalâto-oxotitanât se pretvoril na TiÜ2. Poté 
nâsledovalo volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vysledkem bylo 0,062 g vlâken TiÜ2 o 
prùmeru 691 ±267 nm.

Priklad 6

Roztok pro zvlâknovâni a pripravu prekurzornich vlâken se pripravil ve dvou krocich. V prvnim 
kroku se pripravil zâsobni roztok titanu s koncentraci titanu 0,44M stabilizovany kyselinou 
octovou. Takto pripraveny zâsobni roztok byl stabilni po nekolik tydnù. Ve druhém kroku se 
odebrala câst zâsobniho roztoku a smichala se s nosnym polymerem - v daném pripade PVP a 
PEG.

Krok 1

Priprava zâsobniho roztoku titanu s koncentraci 0,44M.

Do kâdinky o objemu 50 ml se umistilo 6 g (12 % hmotn.) amonium bisoxalâto-oxotitanâtu 
(C4HiiNOiiTi) a 20 g (40 % hmotn.) 30% technického peroxidu. Takto vytvorenâ smes se 
zahrâla na teplotu 40 °C a intenzivne se michala magnetickych michadlem az do vzniku 
intenzivne cerveného cirého roztoku peroxokomplexu (cca 30 minut). Poté se tento roztok nechal 
volne vychladnout na teplotu mistnosti. Takto pripraveny roztok se prevedl do odmerné banky o 
objemu 50 ml, kde se k nemu pridalo 2,5 g (5 % hmotn.) 100% kyseliny octové (CHaCOOH) a 
poté se doplnil 21,5 g (43 % hmotn.) vody do celkové hmotnosti roztoku 50 g. Tim se pripravil 
zâsobni roztok titanu s molârni koncentraci titanu 0,44 mmol/g.

Krok 2

Do kâdinky o objemu 100 ml se prelilo 15 g (cca 71,8 % hmotn.) zâsobniho roztoku titanu 
pripraveného v kroku 1 a k nemu se pridalo 1,2 g (cca 5,7 % hmotn.) 96% etanolu, 1,25 g (cca 
6 % hmotn.) PEG a 3,45 g (cca 16,5 % hmotn.) PVP (K90). Na poradi pridâvâni PEG a PVP 
nezâlezi. Tato smes se nâsledne promichâvala 3 hodiny a vytvoreny roztok se jeste tentyz den 
dâle zpracoval.

Takto pripraveny roztok pro zvlâknovâni se zvlâknil na laboratornim zarizeni pro odstredivé 
zvlâknovâni Cyclone G1 (vyrobce Pardam). Otâcky zvlâknovaci hlavy byly nastaveny na 
5000/min, relativni vlhkost v komore pristroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlâknovânim se 
pripravilo 2,6 g prekurzornich vlâken s prùmerem 3253 ±982 nm.

1,153 g techto prekurzornich vlâken se nâsledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlâkna rychlosti 3 °C/min zahrâla na teplotu 450 °C a setrvala na ni 60 minut. Pritom se z vlâken 
odstranily vsechny organické slozky a amonium bisoxalâto-oxotitanât se pretvoril na TiO2. Poté 
nâsledovalo volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vysledkem bylo 0,069 g vlâken TiO2 o 
prùmeru 1161 ±289 nm - viz obr. 3, na kterém je SEM snimek techto vlâken pri zvetseni 
2000krât a obr. 4, na kterém je SEM snimek techto vlâken pri zvetseni 80 000krât.
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Roztok pro zvlaknovani a pripravu prekurzornich vlaken se pripravil ve dvou krocich. V prvnim 
kroku se pripravil zâsobni roztok titanu s koncentraci titanu 0,6 M stabilizovanÿ kyselinou 
octovou. Takto pripravenÿ zasobni roztok byl stabilni po nekolik tÿdnû. Ve druhém kroku se 
odebrala cast zâsobniho roztoku a smichala se s nosnÿm polymerem - v daném pripade PVP a 
PEG.

Krok 1

Priprava zâsobniho roztoku titanu s koncentraci 0,6M.

Do kâdinky o objemu 50 ml kâdinky se umistilo 8,2 g (cca 16,4 % hmotn.) amonium bisoxalâto- 
oxotitanâtu (C4HiiNOiiTi) a 27,3 g (cca 54,6 % hmotn.) 30% technického peroxidu. Takto 
vytvorenâ smes se zahrâla na teplotu 40 °C a intenzivne se michala magnetickÿch michadlem az 
do vzniku intenzivne cerveného cirého roztoku peroxokomplexu (cca 30 minut). Poté se tento 
roztok nechal volne vychladnout na teplotu mistnosti. Takto pripravenÿ roztok se prevedl do 
odmerné banky o objemu 50 ml, kde se k nemu pridalo 3 g (6 % hmotn.) 100% kyseliny octové 
(CHaCOOH) a poté se doplnil 11,5 g (23 % hmotn.) vody do celkové hmotnosti roztoku 50 g. 
Tim se pripravil zâsobni roztok titanu s molârni koncentraci titanu 0,6 mmol/g.

Krok 2

Do kâdinky o objemu 100 ml se prelilo 15 g (cca 60,7 % hmotn.) zâsobniho roztoku titanu 
pripraveného v kroku 1 a k nemu se pridalo 5 g (cca 20,2 % hmotn.) 96% etanolu, 3,25 g 
(cca 13,2 % hmotn.) PEG a 3,45 g (cca 14 % hmotn.) PVP (K90). Na poradi pridâvâni PEG a 
PVP nezâlezi. Tato smes se nâsledne promichâvala 3 hodiny a vytvorenÿ roztok se jeste tentÿz 
den dâle zpracoval.

Takto pripravenÿ roztok pro zvlâknovâni se zvlâknil na laboratornim zarizeni pro odstredivé 
zvlâknovâni Cyclone G1 (vÿrobce Pardam). Otâcky zvlâknovaci hlavy byly nastaveny na 
6000/min, relativni vlhkost v komore pristroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlâknovânim se 
pripravilo 2,9 g prekurzornich vlâken s prûmerem 3642 ±1297 nm.

2,165 g techto prekurzornich vlâken se nâsledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlâkna rychlosti 3 °C/min zahrâla na teplotu 450 °C a setrvala na ni 60 minut. Pritom se z vlâken 
odstranily vsechny organické slozky a amonium bisoxalâto-oxotitanât se pretvoril na TiO2. Poté 
nâsledovalo volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vÿsledkem bylo 0,097 g vlâken TiO2 o 
prûmeru 1318 ±299 nm - viz obr. 5, na kterém je SEM snimek techto vlâken pri zvetseni 
2000krât a obr. 6, na kterém je SEM snimek techto vlâken pri zvetseni 100 000krât.

Priklad 8

Roztok pro zvlâknovâni a pripravu prekurzornich vlâken se pripravil ve dvou krocich. V prvnim 
kroku se pripravil zâsobni roztok titanu s koncentraci titanu 0,65 M stabilizovanÿ kyselinou 
octovou. Takto pripravenÿ zâsobni roztok byl stabilni po nekolik tÿdnû. Ve druhém kroku se 
odebrala câst zâsobniho roztoku a smichala se s nosnÿm polymerem - v daném pripade PVP a 
PEG.

Krok 1

Priprava zâsobniho roztoku titanu s koncentraci 0,65M.
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Do kâdinky o objemu 50 ml se umistilo 9 g (18 % hmotn.) amonium bisoxalâto-oxotitanâtu 
(C4HiiNOiiTi) a 27,3 g (54,6 % hmotn.) 30% technického peroxidu. Takto vytvorenâ smes se 
zahrâla na teplotu 40 °C a intenzivne se michala magnetickÿch michadlem az do vzniku 
intenzivne cerveného cirého roztoku peroxokomplexu (cca 30 minut). Poté se tento roztok nechal 
volne vychladnout na teplotu mistnosti. Takto pripravenÿ roztok se prevedl do odmerné banky o 
objemu 50 ml, kde se k nemu pridalo 6 g (12 % hmotn.) 100% kyseliny octové (CHaCOOH) a 
poté se doplnil 7,7 g (15,4 % hmotn.) vody do celkové hmotnosti roztoku 50 g. Tim se pripravil 
zâsobni roztok titanu s molârni koncentraci titanu 0,65 mmol/g.

Krok 2

Do kâdinky o objemu 100 ml se prelilo 15 g (cca 57,3 % hmotn.) roztoku titanu pripraveného 
v kroku 1 a k nemu se pridalo 6,5 g (cca 24,8 % hmotn.) 96% etanolu, 1,25 g (cca 4,8 % hmotn.) 
PEG a 3,45 g (cca 13,2 % hmotn.) PVP (K90). Na poradi pridâvâni PEG a PVP nezâlezi. Tato 
smes se nâsledne promichâvala 3 hodiny a vytvorenÿ roztok se jeste tentÿz den dâle zpracoval.

Takto pripravenÿ roztok pro zvlâknovâni se zvlâknil na laboratornim zarizeni pro odstredivé 
zvlâknovâni Cyclone G1 (vÿrobce Pardam). Otâcky zvlâknovaci hlavy byly nastaveny na 
7000/min, relativni vlhkost v komore pristroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlâknovânim se 
pripravilo 2,4 g prekurzornich vlâken s prùmerem 4264 ±1466 nm.

0,998 g techto prekurzornich vlâken se nâsledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlâkna rychlosti 3 °C/min zahrâla na teplotu 450 °C a setrvala na ni 60 minut. Pritom se z vlâken 
odstranily vsechny organické slozky a amonium bisoxalâto-oxotitanât se pretvoril na TiO2. Poté 
nâsledovalo volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vÿsledkem bylo 0,062 g vlâken TiO2 o 
prùmeru 1345 ±415 nm.

Priklad 9

Roztok pro zvlâknovâni a pripravu prekurzornich vlâken se pripravil ve dvou krocich. V prvnim 
kroku se pripravil zâsobni roztok titanu s koncentraci titanu 0,65 M stabilizovanÿ kyselinou 
octovou. Takto pripravenÿ zâsobni roztok byl stabilni po nekolik tÿdnù. Ve druhém kroku se 
odebrala câst zâsobniho roztoku a smichala se s nosnÿm polymerem - v daném pripade PVP a 
PEG.

Krok 1

Priprava zâsobniho roztoku titanu s koncentraci 0,65M.

Do kâdinky o objemu 50 ml se umistilo 9 g (18 % hmotn.) amonium bisoxalâto-oxotitanâtu 
(C4H11NO11Ti) a 27,3 g (54,6 % hmotn.) 30% technického peroxidu. Takto vytvorenâ smes se 
zahrâla na teplotu 40 °C a intenzivne se michala magnetickÿch michadlem az do vzniku 
intenzivne cerveného cirého roztoku peroxokomplexu (cca 30 minut). Poté se tento roztok nechal 
volne vychladnout na teplotu mistnosti. Takto pripravenÿ roztok se prevedl do odmerné banky o 
objemu 50 ml, kde se k nemu pridalo 6 g (12 % hmotn.) 100% kyseliny octové (CHaCOOH) a 
poté se doplnil 7,7 g (15,4 % hmotn.) vody do celkové hmotnosti roztoku 50 g. Tim se pripravil 
zâsobni roztok titanu s molârni koncentraci titanu 0,65 mmol/g.

Krok 2

Do kâdinky o objemu 100 ml se prelilo 15 g (cca 62,8 % hmotn.) roztoku titanu pripraveného 
v kroku 1 a k nemu se pridalo 6,5 g (cca 27,2 % hmotn.) 96% etanolu, 0,7 g (cca 2,9 % hmotn.) 
PEG a 1,7 g (cca 7,1 % hmotn.) PVP (K90). Na poradi pridâvâm PEG a PVP nezâlezi. Tato smes 
se nâsledne promichâvala 3 hodiny a vytvorenÿ roztok se jeste tentÿz den dâle zpracoval.
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Takto pripravenÿ roztok pro zvlâknovâni se zvlâknil na laboratornim zarizeni pro odstredivé 
zvlâknovâni Cyclone G1 (vÿrobce Pardam). Otâcky zvlâknovaci hlavy byly nastaveny na 
4000/min, relativni vlhkost v komore pristroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlâknovânim se 
pripravilo 1,3 g prekurzornich vlâken s prûmerem 812 ±236 nm.

5
0,611 g techto prekurzornich vlâken se nâsledne vlozilo do keramického kelimku. V nem se tato 
vlâkna rychlosti 3 °C/min zahrâla na teplotu 450 °C a setrvala na ni 60 minut. Pritom se z vlâken 
odstranily vsechny organické slozky a amonium bisoxalâto-oxotitanât se pretvoril na TiÜ2. Poté 
nâsledovalo volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vÿsledkem bylo 0,036 g vlâken TiÜ2 o 

10 prûmeru 442 ±174 nm.
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1. Zpûsob pripravy submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlaken tvorenÿch krystalickÿm TiO2, 
vyznacujici se tim, ze se zvlâknovânim roztoku pro zvlaknovani a tvorbu prekurzornich vlaken, 
kterÿ obsahuje 5 az 15 % hmotn. bisoxalâto-oxotitanâtu, 30 az 40 % hmotn. peroxidu vodiku, 30 az 
40 % hmotn vody, 10 az 25 % hmotn. polyvinylpyrolidonu s molâmi hmotnosti 360 000 az 
1 300 000 g/mol nebo 8 az 15 % hmotn. polyetylenglykolu s molâmi hmotnosti 200 000 az 
700 000 g/mol nebo 10 az 20 % hmotn. smesi polyvinylpyrolidonu a polyetylenglykolu v 
hmotnostnim pomeru 2:1 az 5:1 pripravi prekurzorni vlâkna s prûmerem 400 az 5800 nm, a tato 
prekurzorni vlâkna se pri teplote 450 az 650 °C kalcinuji po dobu 45 az 75 minut, za vzniku 
submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlâken s prûmerem 250 az 1850 nm tvorenÿch krystalickÿm 
TiO2.

2. Zpûsob pripravy submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlâken podle nâroku 1, vyznacujici se 
tim, ze bisoxalâto-oxotitanât v mnozstvi odpovidajicim koncentraci 0,3 az 0,65 M se smichâ s 
peroxidem vodiku, pricemz se takto vytvorenâ smes ohreje na teplotu 40 ± 5 °C a promichâvâ se az 
do ùplného rozpusteni bisoxalâto-oxotitanâtu, za ziskâni zâsobniho roztoku titanu, poté se k takto 
pripravenému zâsobnimu roztoku titanu pridâ polyvinylpyrolidon s molârni hmotnosti 360 000 az 
1 300 000 g/mol v mnozstvi 10 az 25 % hmotn. vÿsledného roztoku nebo polyetylenglykol 
s molârni hmotnosti 200 000 az 700 000 g/mol v mnozstvi 8 az 15 % hmotn. vÿsledného roztoku 
nebo smes polyvinylpyrolidonu a polyetylen glykolu v hmotnostnim pomeru 2:1 az 4:1 v celkovém 
mnozstvi 10 az 20 % hmotn. vÿsledného roztoku, a zbytek do 100 % hmotn. se doplni vodou, takto 
vytvorenâ smes se nâsledne promichâ az do vytvoreni homogenniho roztoku.

3. Zpûsob pripravy submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlâken podle nâroku 2, vyznacujici se 
tim, ze do zâsobniho roztoku titanu se po jeho pripraveni nebo behem jeho pripravy pridâ az 20 % 
hmotn etanolu

4. Zpûsob pripravy submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlâken podle nâroku 2 nebo 3, 
vyznacujici se tim, ze do zâsobniho roztoku titanu se po jeho pripraveni nebo behem jeho pripravy 
pridâ az 12 % hmotn. kyseliny octové nebo citronové.

5. Zpûsob pripravy submikronovÿch a/nebo mikronovÿch vlâken podle nâroku 1, vyznacujici se 
tim, ze roztok pro zvlâknovâni a tvorbu prekurzornich vlâken se pripravi smichânim bisoxylâto- 
oxotitanâtu v mnozstvi 5 az 15 % hmotn. vÿsledného roztoku, peroxidu v mnozstvi 30 az 40 % 
hmotn. vÿsledného roztoku a vody v mnozstvi 30 az 40 % hmotn. vÿsledného roztoku, takto 
vytvorenâ smes se ohreje na teplotu 40 ± 5 °C pricemz se promichâvâ az do ùplného rozpusteni 
bisoxalâto-oxotitanâtu, a po jeho ùplném rozpusteni se k takto pripravenému roztoku pridâ 
polyvinylpyrolidon s molârni hmotnosti 360 000 az 1 300 000 g/mol v mnozstvi 10 az 25 % hmotn. 
vÿsledného roztoku nebo polyetylenglykol s molârni hmotnosti 200 000 az 700 000 g/mol 
v mnozstvi 8 az 15 % hmotn. vÿsledného roztoku nebo smes polyvinylpyrolidonu a 
polyetylenglykolu v hmotnostnim pomeru 2:1 az 5:1 v celkovém mnozstvi 10 az 20 % hmotn. 
vÿsledného roztoku, a zbytek do 100 % hmotn. se doplni vodou.
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6. Zpûsob podle naroku 5, vyznacujici se tim, ze do roztoku pro zvlaknovani a tvorbu 
prekurzornich vlaken se po jeho pripraveni nebo behem jeho pripravy prida az 20 % hmotn. etanolu.

7. Zpûsob pnpravy submikronovych a/nebo mikronovych vlaken podle naroku 5 nebo 6, 
5 vyznacujici se tim, ze do roztoku pro zvlaknovani a tvorbu prekurzornich vlaken se po jeho

pripraveni nebo behem jeho pripravy prida az 12 % hmotn. kyseliny octové nebo citronové.

8. Zpûsob podle libovolného z nârokû 1 az 7, vyznacujici se tim, ze roztok pro zvlâknovâni a 
tvorbu prekurzornich vlâken se zvlâkni odstredivym zvlâknovânim.

10

4 vykresy
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Obr. 1

Obr. 2
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Obr. 3

Obr. 4
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Obr. 5

Obr. 6
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