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polyetylenglykolu s molami hmotnosti 200 000 az
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prekurzomich vlaken. Tim se vytvéii submikronova
a/nebo mikronova vlakna tvofena krystalickym TiOz s
pramérem 250 az 1850 nm.
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Zpusob pripravy submikronovych a/nebo mikronovych vlaken tvorenych krystalickym
oxidem titanicitym

Oblast techniky

Vynalez se tyka zpusobu pfipravy submikronovych a/nebo mikronovych vlaken tvorfenych
krystalickym oxidem titanicitym (Ti05).

Dosavadni stav techniky

Oxid titaniéity (Ti0,) se diky svym fotokatalytickym [1 az 3], senzorickym [4] a optickym [5]
vlastnostem a vysoké biokompatibilit¢ [6] téSi velkému zajmu v ruznych aplikacich. V soucasné
dob¢ se v laboratornich podminkach TiO, bézné pfipravuje v n€kolika riznych submikronovych
formach, jako jsou nanocastice (nanoparticles), nanotrubice (nanotubes) a nanovlakna
(nanofibers).

Obvykly zpusob pfipravy nanovlaken TiO: spociva v elektrostatickém zvlaknovani [7 az 12]
nebo odstfedivém zvlakinovani [13] vhodného prekurzorniho roztoku a dalSim zpracovani takto
pfipravenych prekurzornich vlaken pomoci vysokoteplotniho vypalu na pozadovany krystalicky
TiO, ve form¢ nanovlaken. Prekurzomi roztok obsahuje organokovovy prekurzor titanu, jako
napf. butoxid titanu, nebo isopropoxid titanu a vhodny nosny polymer, obvykle
polyvinylpyrrolidon (PVP), polyvinylalkohol (PVA), apod. Jako rozpoustédla se pfitom pouzivaji
organicka rozpoustédla, jako napf. ctanol, metanol, dimethylacetamid apod. V n¢kterych
publikacich se objevuji také ruzna aditiva, napf. anorganické kyseliny a soli. Tento zpusob
pfipravy nanovlaken TiO: je velmi detailn€ popsan v prehledovém ¢lanku [12].

Dal§i zplsob pripravy nanovlaken TiO, predstavuje hydrotermalni zpisob [14], nebo
templatovani (templating).

Celkové lze konstatovat, ze zadny z téchto postupt neni vzhledem k pouzZitym technologiim
pouzitelny v primyslovém mgéfitku, protoze je obtizné je provést na prumyslové urovni pri
zachovani kvality vlaken a ckonomiky vyroby; soufasné¢ neni zadny znich vzhledem
k pouzivanym surovinam ekologicky.

Cilem vynalezu je tak navrhnout zpusoby pripravy submikronovych a/nebo mikronovych vlaken
tvofenych krystalickym TiO., ktery by odstranil nevyhody stavu techniky.
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Podstata vynalezu

Cile vynalezu se dosahne zpusobem pfipravy submikronovych a/nebo mikronovych vlaken o
pruméru 250 az 1850 nm tvorenych krystalickym oxidem titani¢itym (TiO), pfi kterém se jako
prekurzor TiO> pouzije amonium bisoxalato-oxotitanat (CsHi1NO:Ti), jako nosny polymer
polyvinylpyrrolidon (PVP) s molami hmotnosti 360 000 az 1 300 000 g/mol, polyetylen glykol
(PEG) s molarni hmotnosti 200 000 az 700 000 g/mol nebo smés PVP a PEG v pom¢ru 2:1 az
5:1. Pritom plati, Ze s rostouci molami hmotnosti nosného polymeru/polymeru klesa prumér
pfipravenych vlaken.

P1i zpusobu pfipravy submikronovych a/nebo mikronovych vlaken tvorenych krystalickym TiO»
podle vynalezu se bud’ smichanim vSech slozek pfimo pfipravi roztok pro zvlakiiovani a tvorbu
prekurzomich vlaken, nebo se samostatn¢ pfipravi zasobni roztok titanu bez nosného
polymeru/polymeru a ten se az nasledné smicha s dalSim slozkami roztoku pro zvlakiovani a
tvorbu prekurzomich vlaken. Jako rozpoustédlo pro pripravu roztoku pro zvlaknovani a pripadné
1 zasobniho roztoku titanu se pouzije voda, pfipadné v kombinaci s kyselinou octovou nebo
citronovou, a peroxid vodiku. Nize je v pfikladech 1 az 4 popsan postup s pfimou pfipravou
roztoku pro zvlaknovani a tvorbu prekurzomich vlaken, v pfikladech 5 az 7 pak postup
s vyuzitim zasobniho roztoku titanu.
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Postup bez pouziti zasobniho roztoku titanu

Roztok pro zvlakiovani a tvorbu prekurzomich vlaken se pfipravi rozpusténim bisoxylato-
oxotitanatu (5 az 15 % hmotn. vysledného roztoku) v technickém peroxidu (s vyhodou 30%) (30
az 40 % hmotn. vysledného roztoku) a vod¢ (30 az 40 % hmotn. vysledného roztoku), s vyhodou
s pridavkem kyseliny citronové nebo octové (az 12 % hmotn. vysledného roztoku). Takto
vytvorena smés se micha magnetickym michadlem za zvysené teploty (40 £5 °C) az do uplného
rozpusténi bisoxalato-oxotitanatu a vzniku ¢irého roztoku peroxokomplexu. Poté se necha voln¢
chladnout na teplotu mistnosti. Po vychladnuti se k nému pfida PVP s molarni hmotnosti 360 000
az 1300000 g/mol v mnozstvi 10 az 25 % hmotn. vysledné¢ho roztoku nebo PEG s molami
hmotnosti 200 000 az 700 000 g/mol v mnozstvi 8 az 15 % hmotn. vysledného roztoku nebo
smés PVP a PEG v poméru 2:1 az 5:1 v mnozstvi 10 az 20 % hmotn. vysledného roztoku, a
zbytek do 100 % hmotn. se doplni vodou. Na poradi pridavani PVP a PEG pfitom nezaleZzi. Takto
vytvorena smés se nasledné promicha az do vytvoreni homogenniho roztoku.

Pro snizeni povrchového napéti a snadnéjsi iniciaci zvlaknovani je mozn¢ do této smési pridat na
ukor vody etanol, a to v mnozstvi az 20 % hmotn.

Alternativné je mozné pridat kyselinu octovou nebo citronovou a/nebo vodu do smési amonium
bisoxalato-oxotitanatu v technickém peroxidu vodiku pfed vytvofenim roztoku. Na poradi
pridavani jednotlivych sloZzek nezalezi.

Postup s pouzitim zasobniho roztoku titanu

Priprava roztoku pro zvlakinovani a tvorbu prekurzornich vlaken probiha v tomto pfipadé ve dvou
krocich.

Krok 1: pfiprava zasobniho roztoku titanu

Zasobni roztok titanu s koncentraci titanu 0,3 az 0,65 M se pfipravi rozpusténim pfislusného
mnozstvi amonium bisoxalato-oxotitanatu v technickém peroxidu vodiku. Takto vytvorena smés
se intenzivné micha za zvySené teploty (40 +5°C) az do tuplného rozpusténi bisoxalato-
oxotitanatu a vzniku ¢irého roztoku peroxokomplexu. Amonium bisoxalato oxotitanat se pritom
oxiduje peroxidem vodiku na bisoxalato peroxotitanat, pficemz vznika oranzovo-Cerveny ciry
roztok. Po zchlazeni roztoku na teplotu mistnosti (s vyhodou volng) se do n¢j pfida kyselina
octova (CH:COOH) nebo kyselina citronova (CsHsO7) v mnozstvi az 12 % hmotn., ktera
stabilizuje zasobni roztok titanu a soucasné ma pozitivni vliv na usporadani krystalii a tim 1 na
velikost specifického povrchu vytvarenych vlaken, a prfipadn€¢ 1 voda v mnozstvi do
pozadovaného objemu, pficemz celkovy obsah vody v zasobnim roztoku je az 40 % hmotn. Pfi
vytvareni zasobniho roztoku titanu pro okamzitou spotfebu neni pfidavek kyseliny octové nutny.
Alternativné je mozné pridat kyselinu octovou nebo citronovou a/nebo vodu do smési amonium
bisoxalato-oxotitanatu v technickém peroxidu vodiku, pfed vytvofenim roztoku. Na poradi
pfidavani jednotlivych slozek nezalezi.

Vyhodou takto pfipraven¢ho zasobniho roztoku titanu je, ze diky absenci etanolu je dlouhodob¢
(az 2 me¢sice) stabilni a pouzitelny.

Krok 2: pfiprava roztoku pro zvlaknovani a tvorbu prekurzomich vlaken

K takto pfipravenému zasobnimu roztoku titanu se pfida PVP s molarni hmotnosti 360 000 az
1 300 000 g/mol v mnozstvi 10 az 25 % hmotn. vysledného roztoku nebo PEG s molami
hmotnosti 200 000 az 700 000 g/mol v mnozstvi 8 az 15 % hmotn. vysledného roztoku nebo
smés PVP a PEG v poméru 2:1 az 5:1 v mnozstvi 10 az 20 % hmotn. vysledného roztoku, a
zbytek do 100 % hmotn. se doplni vodou. Na poradi pridavani PVP a PEG pfitom nezaleZzi. Takto
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vytvofena sm¢s se nasledn¢ promicha az do vytvoreni homogenniho roztoku. Koncentrace
polymeru/polymeru v tomto roztoku je pfitom 5 az 25 % hmotn. V pfipad¢ potfeby se tento
roztok doplni vodou do poZzadovaného objemu. Podil vody je az 40 % hmotn.

Pro snizeni povrchového napéti a snadnéjsi iniciaci zvlaknovani je mozn¢ do této smési pridat na
ukor vody etanol, a to v mnozstvi az 20 % hmotn.

Roztok pro zvlakiovani a tvorbu prekurzornich vlaken pfipraveny nékterym z vyse popsanych
zpusobu se nasledn¢ zvlakni vhodnou technologii zvlaknovani. Jako nejvhodnéjsi se pritom jevi
odstredivé zvlaknovani, které nevyzaduje vysoké elektrické napéti, a pfi kterém vznikaji velké a
snadno manipulovatelné chomace prekurzomich vlaken bez elektrického naboje, které se ukladaji
na kolektory, takZze odpada nutnost vlakna pracné sloupavat z podkladového materialu (napf.
netkané textilie), jako je tomu napf. pfi vyuziti elektrostatické¢ho zvlaknovani. Dalsi vyhodou
odstfedivého zvlakiiovani je, Ze ma vétsi vytézek vlaken v Case nez ostatni metody, jako napf.
elektrostatické zvlakniovani, hydrotermalni procesy, templating, tazeni apod. a umoziuje
pfipravit primyslova mnozstvi materialu v kratkém case. Kromé této technologie vsak lze pro
vyrobu submikronovych nebo mikronovych vlaken pouzit jakoukoliv dal§i znamou technologii
pro pripravu submikronovych nebo mikronovych 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 zvlakiiovaci hlava se otaci
rychlosti 1000 az 10 000/min, s vyhodou 2000 az 7000/min.

Priméry prekurzomich vlaken pfipravenych odstfedivym zvlaknovanim dosahuji cca 400 az
5800 nm.

Takto pripravena prekurzorni vlakna se nasledn¢ kalcinuji, pficemz se z nich pusobenim tepla
odstrani jejich organické slozky a amonium bisoxalato-oxotitanat se pretvori na krystalicky TiO-,
ktery si zachovava vlakennou strukturu prekurzorich vlaken a vytvari submikronova a/nebo
mikronova vlakna s prumérem v rozmezi 250 az 1850 nm. Kalcinace pfitom muze obecné
probihat v rozsahu teploty 450 az 650 °C, kdy dochazi jak k rozkladu nosn¢ho polymeru(u), tak
1 pfeméné bisoxalato-oxotitanatu. Prekurzorni vlakna setrvaji na kalcinacéni teploté po dobu 45 az
75 minut. Vyhodny narast teploty béhem 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 jedine¢nou porézni 3D strukturou. Diky své struktufe maji velky
mémy povrch (az 100 m?/g), ktery je kliovy pro jejich aktivitu a reaktivitu v uvazovanych
aplikacich.

Objasnéni vvkresu

Na priloZzenych vykresech je na obr. 1 SEM snimek submikronovych vlaken tvofenych
krystalickym TiO; podle vynalezu pfi zvétSeni 2000krat a na obr. 2 SEM snimek stejnych
submikronovych vlaken pfi zvétSeni 15 000krat. Na obr. 3 je SEM snimek mikronovych vlaken
tvofenych krystalickym TiQ» podle vynalezu pri zvétSeni 2000krat a na obr. 4 SEM snimek
stejnych mikronovych vlaken pfi zvétSeni 80 000krat. Na obr. 5 je SEM snimek mikronovych
vlaken tvofenych krystalickym TiO, podle vynalezu pfi zvétSeni 2000krat a na obr. 6 SEM
snimek téchto mikronovych vlaken pii zvétseni 100 000krat. Na obr. 7 je pak rentgenovy
difraktogram submikronovych vlaken tvofenych krystalickym TiQ», ktery doklada, Ze vlakna
maji krystalickou struktury anatasu a rutilu.
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Priklady uskuteénéni vynalezu

Nize je pro nazomost uvedeno 9 konkrétnich prikladu pripravy submikronovych a/nebo
mikronovych vlaken tvofenych krystalickym TiO- zpusobem podle vynalezu.

V prikladech 1 az 5 je popsana varianta s pripravou roztoku pro zvlakfiovani a tvorbu
prekurzomich vlaken bez zasobniho roztoku titanu. V pfikladech 6 az 9 je pak popsana varianta s
pfipravou zasobniho roztoku titanu.

Vlakna byla ve vSech prikladech pfed 1 po kalcinaci charakterizovana pomoci elektronove
mikroskopie. Obrazova analyza pro vyhodnoceni priméru prfitom byla provedena pomoci
softwaru na minimalné€ 4 snimcich z elektronového mikroskopu pro kazdy vzorek s minimalnim
poctem méieni n >60.

Priklad 1

Do kadinky o objemu 50 ml se umistilo 0,6 g (cca 5 % hmotn.) amonium bisoxalato-oxotitanatu
(CsH11NO1 1 Th), 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 (CsHsO7). Takto vytvorfena smés se zahrala
na teplotu 35 °C a intenzivné se michala magnetickych michadlem az do vzniku oranzovo-
¢erveného Cirého roztoku peroxokomplexu (cca 30 minut). Poté se tento roztok prfi neustalém
michani nechal volné¢ vychladnout na teplotu mistnosti, kdy se do n¢j pridalo 0,5 g (cca 4,1 %
hmotn.) 96% etanolu a 3 g (cca 24,8 % hmotn.) PVP (K90).

Takto pfipraveny roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratomim zafizeni pro odstfedivé
zvlakiiovani Cyclone G1 (vyrobce Pardam). Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na
2000/min, relativni vlhkost v komofe pfistroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlaknovanim se
pripravilo 1,6 g prekurzomich vlaken s primérem 1023 £169 nm.

0,923 g téchto prekurzornich vlaken se nasledné vlozilo do keramického kelimku. V ném se tato
vlakna rychlosti 3 °C/min zahfala na teplotu 450 °C a setrvala na ni 75 minut. Pfitom se z vlaken
odstranily vSechny organické slozky a amonium bisoxalato-oxotitanat se pretvoril na TiO.. Poté
nasledovalo volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vysledkem bylo 0,048 g vlaken tvofenych
krystalickym TiO> s praimérem 629 +£293 nm - viz obr. 1, na kterém je SEM snimek téchto
vlaken pfi zvétSeni 2000krat a obr. 2, na kterém je SEM snimek téchto vlaken pfi zvéEtSeni
15 000krat. Na obr. 7 je pak rentgenovy difraktogram submikronovych vlaken tvorenych
krystalickym TiO», ktery doklada, Ze vlakna maji krystalickou struktury anatasu a rutilu.

Priklad 2

Do kadinky o objemu 50 ml se umistilo 0,6 g (cca 5 % hmotn.) amonium bisoxalato-oxotitanatu
(CsHiINO1 1 Ti), 4 g (cca 32,8 % hmotn.) 30% technického peroxidu a 4,6 g (cca 37,7 % hmotn.)
vody. Takto vytvorfena smés se zahtala na teplotu 40 °C a intenzivné¢ se michala magnetickych
michadlem az do vzniku oranzovo-¢erveného ¢irého roztoku peroxokomplexu (cca 30 minut).
Poté se tento roztok pri neustalém michani nechal volné vychladnout na teplotu mistnosti, kdy se
do n¢j pridalo 1,2 g (cca 9,8 % hmotn.) 96% etanolu a 1,8 g (cca 14,8 % hmotn.) PEG.

Takto pfipraveny roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratomim zafizeni pro odstfedivé
zvlakiiovani Cyclone G1 (vyrobce Pardam). Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na
6000/min, relativni vlhkost v komofe pfistroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlaknovanim se
pripravilo 0,8 g prekurzomich vlaken s primérem 600 +144 nm.

0,486 g téchto prekurzornich vlaken se nasledné vlozilo do keramického kelimku. V ném se tato
vlakna rychlosti 5 °C/min zahfala na teplotu 650 °C a setrvala na ni 45 minut. Pfitom s¢ z vlaken
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odstranily vSechny organické slozky a amonium bisoxalato-oxotitanat se pretvoril na TiO. Poté
nasledovalo volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vysledkem bylo 0,032 g vlaken TiO, s
prumérem 388 £176 nm.

Priklad 3

Do kadinky o objemu 50 ml se umistilo 0,6 g (cca 4,8 % hmotn.) amonium bisoxalato-
oxotitanatu (C4sHi1NO11Ti), 4 g (cca 32,0 % hmotn.) 30% technického peroxidu a 5,7 g (cca
45,6 % hmotn.) vody. Takto vytvorena smés se zahfala na teplotu 40 °C a intenzivné se michala
magnetickych michadlem az do vzniku oranzovo-cerveného €irého roztoku peroxokomplexu (cca
30 minut). Poté¢ se tento roztok pfi neustalém michani nechal volné vychladnout na teplotu
mistnosti, kdy se do n¢j pridalo 1,2 g (cca 9,6 % hmotn.) 96% ctanolu a 1,0 g (cca 8,0 % hmotn.)
PEG.

Takto pfipraveny roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratomim zafizeni pro odstfedivé
zvlakiiovani Cyclone G1 (vyrobce Pardam). Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na
6000/min, relativni vlhkost v komofe pfistroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlaknovanim se
pripravilo 0,6 g prekurzomich vlaken s prumérem 488 +132 nm.

0,423 g téchto prekurzornich vlaken se nasledné vlozilo do keramického kelimku. V ném se tato
vlakna rychlosti 5 °C/min zahfala na teplotu 650 °C a setrvala na ni 45 minut. Pfitom s¢ z vlaken
odstranily vSechny organické slozky a amonium bisoxalato-oxotitanat se pretvoril na TiO.. Poté
nasledovalo volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vysledkem bylo 0,025 g vlaken TiO, s
prumérem 365 £155 nm.

Priklad 4

Do kadinky o objemu 50 ml se umistilo 1,2 g (cca 9,4 % hmotn.) amonium bisoxalato-
oxotitanatu (CsHiNO1Ti), 4 g (cca 31,3 % hmotn.) 30% technického peroxidu a 4 g (cca
31,3 % hmotn.) vody. Takto vytvofena smés se zahrala na teplotu 45 °C a intenzivn¢ se michala
magnetickych michadlem az do vzniku oranZovo-Cerveného cirého roztoku peroxokomplexu
(cca 30 minut). Poté se tento roztok pri neustalém michani nechal volné vychladnout na teplotu
mistnosti, kdy se do n¢j pridalo 1,2 g (cca 9,4 % hmotn.) 96% ctanolu a 2,4 g (cca 18,8 %
hmotn.) PVP (K90).

Takto pfipraveny roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratomim zafizeni pro odstfedivé
zvlakiiovani Cyclone G1 (vyrobce Pardam). Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na
2500/min, relativni vlhkost v komofe prfistroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlaknovanim se
pripravilo 1,5 g prekurzomich vlaken s primérem 1785 +£502 nm.

1,031 g téchto prekurzomich vlaken se nasledné vlozilo do keramického kelimku. V ném se tato
vlakna rychlosti 0,5 °C/min zahfala na teplotu 450 °C a setrvala na ni 60 minut. Pfitom se¢
z vlaken odstranily vSechny organické slozky a amonium bisoxalato-oxotitanat se pretvoril na
TiO,. Poté nasledovalo volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vysledkem bylo 0,087 g vlaken
TiO; o priméru 845 +393 nm.

Priklad 5

Do kadinky o objemu 50 ml se¢ umistilo 4,8 g (cca 11,1 % hmotn.) amonium bisoxalato-
oxotitanatu (CsHiNO1Th), 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 vytvorena smés se zahrala
na teplotu 40 °C a intenzivné se michala magnetickych michadlem az do vzniku oranzovo-
¢erveného ¢irého roztoku peroxokomplexu (cca 30 minut). Poté se tento roztok pfi neustalém
michani nechal voln¢ vychladnout na teplotu mistnosti, kdy se do n¢j pridalo 7 g (cca 16,2 %
hmotn.) 96% etanolu a 4,5 g (cca 10,4 % hmotn.) PVP (K90).
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Takto pfipraveny roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratomim zafizeni pro odstfedivé
zvlakniovani Cyclone G1 (vyrobce Pardam). Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na
3000/min, relativni vlhkost v komofe pfistroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlaknovanim se
pripravilo 3,8 g prekurzomich vlaken s primérem 1271 +£387 nm.

0,848 g téchto prekurzornich vlaken se nasledné vlozilo do keramického kelimku. V ném se tato
vlakna rychlosti 3 °C/min zahfala na teplotu 450 °C a setrvala na ni 60 minut. Pfitom se z vlaken
odstranily vSechny organické slozky a amonium bisoxalato-oxotitanat se pretvoril na TiO.. Poté
nasledovalo volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vysledkem bylo 0,062 g vlaken TiO, o
pruméru 691 £267 nm.

Priklad 6

Roztok pro zvlaknovani a pripravu prekurzornich vlaken se pripravil ve dvou krocich. V prvnim
kroku se pfipravil zasobni roztok titanu s koncentraci titanu 0,44M stabilizovany kyselinou
octovou. Takto pripraveny zasobni roztok byl stabilni po n¢kolik tydnu. Ve druhém kroku se
odebrala ¢ast zasobniho roztoku a smichala se s nosnym polymerem — v daném pripadé PVP a
PEG.

Krok 1
Priprava zasobniho roztoku titanu s koncentraci 0,44M.

Do kadinky o objemu 50 ml se umistilo 6 g (12 % hmotn.) amonium bisoxalato-oxotitanatu
(CsHiINO1Ti) a 20 g (40 % hmotn.) 30% technického peroxidu. Takto vytvofenda smés se
zahrala na teplotu 40 °C a intenzivné se michala magnetickych michadlem az do vzniku
intenzivn¢ ¢ervencho Cirého roztoku peroxokomplexu (cca 30 minut). Poté se tento roztok nechal
voln¢ vychladnout na teplotu mistnosti. Takto pfipraveny roztok se prevedl do odmérné barky o
objemu 50 ml, kde se k nému pfidalo 2,5 g (5 % hmotn.) 100% kyseliny octové (CHs:COOH) a
poté se doplnil 21,5 g (43 % hmotn.) vody do celkové hmotnosti roztoku 50 g. Tim se pfipravil
zasobni roztok titanu s molarni koncentraci titanu 0,44 mmol/g.

Krok 2

Do kadinky o objemu 100 ml se ptelilo 15 g (cca 71,8 % hmotn.) zasobniho roztoku titanu
pfipraven¢ho v kroku 1 a k nému 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 pfidavani PEG a PVP
nezalezi. Tato smés se nasledné promichavala 3 hodiny a vytvofeny roztok se jesté tentyz den
dale zpracoval.

Takto pfipraveny roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratomim zafizeni pro odstfedivé
zvlakiiovani Cyclone G1 (vyrobce Pardam). Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na
5000/min, relativni vlhkost v komofe pfistroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlaknovanim se
pripravilo 2,6 g prekurzomich vlaken s primérem 3253 +£982 nm.

1,153 g téchto prekurzomich vlaken se nasledné vlozilo do keramického kelimku. V ném se tato
vlakna rychlosti 3 °C/min zahfala na teplotu 450 °C a setrvala na ni 60 minut. Pfitom se z vlaken
odstranily vSechny organické slozky a amonium bisoxalato-oxotitanat se pretvoril na TiO.. Poté
nasledovalo voln¢ chladnuti na teplotu mistnosti. Vysledkem bylo 0,069 g vlaken TiO. o
priméru 1161 £289 nm - viz obr. 3, na kterém je SEM snimek téchto vlaken pfi zvéEtSeni
2000krat a obr. 4, na kterém je SEM snimek téchto vlaken pii zvétSeni 80 000krat.
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Priklad 7

Roztok pro zvlaknovani a pripravu prekurzornich vlaken se pfipravil ve dvou krocich. V prvnim
kroku se pfipravil zasobni roztok titanu s koncentraci titanu 0,6 M stabilizovany kyselinou
octovou. Takto pripraveny zasobni roztok byl stabilni po n¢kolik tydnu. Ve druhém kroku se
odebrala ¢ast zasobniho roztoku a smichala se s nosnym polymerem — v daném pfipadé PVP a
PEG.

Krok 1
Priprava zasobniho roztoku titanu s koncentraci 0,6M.

Do kadinky o objemu 50 ml kadinky se umistilo 8,2 g (cca 16,4 % hmotn.) amonium bisoxalato-
oxotitanatu (CsHiNO1Ti) a 27,3 g (cca 54,6 % hmotn.) 30% technického peroxidu. Takto
vytvofena smés se zahrala na teplotu 40 °C a intenzivné se michala magnetickych michadlem az
do vzniku intenzivné ¢erveného Cirého roztoku peroxokomplexu (cca 30 minut). Poté se tento
roztok nechal volné¢ vychladnout na teplotu mistnosti. Takto pfipraveny roztok se prevedl do
odmémé barky o objemu 50 ml, kde se k nému prfidalo 3 g (6 % hmotn.) 100% kyseliny octové
(CHsCOOH) a poté se doplnil 11,5 g (23 % hmotn.) vody do celkové hmotnosti roztoku 50 g.
Tim se pfipravil zasobni roztok titanu s molarni koncentraci titanu 0,6 mmol/g.

Krok 2

Do kadinky o objemu 100 ml se prelilo 15 g (cca 60,7 % hmotn.) zasobniho roztoku titanu
pfipravené¢ho v kroku 1 a k nému se pridalo 5 g (cca 20,2 % hmotn.) 96% etanolu, 325 g
(cca 13,2 % hmotn.) PEG a 3,45 g (cca 14 % hmotn.) PVP (K90). Na poradi pridavani PEG a
PVP nezalezi. Tato smé€s se nasledné promichavala 3 hodiny a vytvoreny roztok se jesté tentyz
den dale zpracoval.

Takto pripraveny roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratomim zafizeni pro odstfedivé
zvlakiiovani Cyclone G1 (vyrobce Pardam). Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na
6000/min, relativni vlhkost v komofe pfistroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlaknovanim se
pripravilo 2,9 g prekurzomich vlaken s primérem 3642 1297 nm.

2,165 g téchto prekurzomich vlaken se nasledné vlozilo do keramického kelimku. V ném se tato
vlakna rychlosti 3 °C/min zahfala na teplotu 450 °C a setrvala na ni 60 minut. Pfitom se z vlaken
odstranily vSechny organické slozky a amonium bisoxalato-oxotitanat se pretvoril na TiO.. Poté
nasledovalo voln¢ chladnuti na teplotu mistnosti. Vysledkem bylo 0,097 g vlaken TiO, o
priméru 1318 £299 nm - viz obr. 5, na kterém je SEM snimek téchto vlaken pfi zvétSeni
2000krat a obr. 6, na kterém je SEM snimek téchto vlaken pii zvétSeni 100 000krat.

Priklad 8

Roztok pro zvlaknovani a pripravu prekurzornich vlaken se pripravil ve dvou krocich. V prvnim
kroku se pfipravil zasobni roztok titanu s koncentraci titanu 0,65 M stabilizovany kyselinou
octovou. Takto pripraveny zasobni roztok byl stabilni po n¢kolik tydnu. Ve druhém kroku se
odebrala ¢ast zasobniho roztoku a smichala se s nosnym polymerem — v daném pripadé PVP a
PEG.

Krok 1

Priprava zasobniho roztoku titanu s koncentraci 0,65M.
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Do kadinky o objemu 50 ml se umistilo 9 g (18 % hmotn.) amonium bisoxalato-oxotitanatu
(CsHiINO1Ti) a 27,3 g (54,6 % hmotn.) 30% technického peroxidu. Takto vytvofena smés se
zahrala na teplotu 40 °C a intenzivn¢ se michala magnetickych michadlem az do vzniku
intenzivné Cervencho Cirého roztoku peroxokomplexu (cca 30 minut). Poté se tento roztok nechal
voln¢ vychladnout na teplotu mistnosti. Takto pfipraveny roztok se prevedl do odmérmné barky o
objemu 50 ml, kde se k nému pridalo 6 g (12 % hmotn.) 100% kyseliny octové (CHsCOOH) a
poté se doplnil 7,7 g (15,4 % hmotn.) vody do celkové hmotnosti roztoku 50 g. Tim se pripravil
zasobni roztok titanu s molarni koncentraci titanu 0,65 mmol/g.

Krok 2

Do kadinky o objemu 100 ml se prelilo 15 g (cca 57,3 % hmotn.) roztoku titanu pripraveného
v kroku 1 a k nému 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 pfidavani PEG a PVP nezalezi. Tato
sm¢s se nasledné promichavala 3 hodiny a vytvoreny roztok se jesté tentyz den dale zpracoval.

Takto pripraveny roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratomim zafizeni pro odstfedivé
zvlakiiovani Cyclone G1 (vyrobce Pardam). Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na
7000/min, relativni vlhkost v komofe pfistroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlaknovanim se
pripravilo 2,4 g prekurzomich vlaken s primérem 4264 +1466 nm.

0,998 g téchto prekurzornich vlaken se nasledné vlozilo do keramického kelimku. V ném se tato
vlakna rychlosti 3 °C/min zahfala na teplotu 450 °C a setrvala na ni 60 minut. Pfitom se z vlaken
odstranily vSechny organické slozky a amonium bisoxalato-oxotitanat se pretvoril na TiO.. Poté
nasledovalo voln¢ chladnuti na teplotu mistnosti. Vysledkem bylo 0,062 g vlaken TiO, o
pruméru 1345 +415 nm.

Priklad 9

Roztok pro zvlaknovani a pripravu prekurzornich vlaken se pfipravil ve dvou krocich. V prvnim
kroku se pfipravil zasobni roztok titanu s koncentraci titanu 0,65 M stabilizovany kyselinou
octovou. Takto pripraveny zasobni roztok byl stabilni po n¢kolik tydnu. Ve druhém kroku se
odebrala ¢ast zasobniho roztoku a smichala se s nosnym polymerem — v daném pripadé PVP a
PEG.

Krok 1
Priprava zasobniho roztoku titanu s koncentraci 0,65M.

Do kadinky o objemu 50 ml se umistilo 9 g (18 % hmotn.) amonium bisoxalato-oxotitanatu
(CsHiINO1Ti) a 27,3 g (54,6 % hmotn.) 30% technického peroxidu. Takto vytvofena smés se
zahrala na teplotu 40 °C a intenzivné se michala magnetickych michadlem az do vzniku
intenzivn¢ ¢ervencho Cirého roztoku peroxokomplexu (cca 30 minut). Poté se tento roztok nechal
voln¢ vychladnout na teplotu mistnosti. Takto pfipraveny roztok se prevedl do odmérmné barky o
objemu 50 ml, kde se k nému pridalo 6 g (12 % hmotn.) 100% kyseliny octové (CHsCOOH) a
poté se doplnil 7,7 g (15,4 % hmotn.) vody do celkové hmotnosti roztoku 50 g. Tim se pripravil
zasobni roztok titanu s molarni koncentraci titanu 0,65 mmol/g.

Krok 2

Do kadinky o objemu 100 ml se prelilo 15 g (cca 62,8 % hmotn.) roztoku titanu pfipraveného
v kroku 1 a k nému se pfidalo 6,5 g (cca 27,2 % hmotn.) 96% ctanolu, 0,7 g (cca 2,9 % hmotn.)
PEG a 1,7 g (cca 7,1 % hmotn.) PVP (K90). Na poradi piidavani PEG a PVP nezalezi. Tato smés
se nasledné promichavala 3 hodiny a vytvoreny roztok se jesté tentyz den dale zpracoval.
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Takto pripraveny roztok pro zvlaknovani se zvlaknil na laboratomim zafizeni pro odstfedivé
zvlakniovani Cyclone G1 (vyrobce Pardam). Otacky zvlaknovaci hlavy byly nastaveny na
4000/min, relativni vlhkost v komofe pristroje byla 15 %, teplota 40 °C. Zvlaknovanim se
pripravilo 1,3 g prekurzomich vlaken s prumérem 812 +236 nm.

0,611 g téchto prekurzornich vlaken se nasledné vlozilo do keramického kelimku. V ném se tato
vlakna rychlosti 3 °C/min zahfala na teplotu 450 °C a setrvala na ni 60 minut. Pfitom se z vlaken
odstranily vSechny organické slozky a amonium bisoxalato-oxotitanat se pretvoril na TiO.. Poté
nasledovalo volné chladnuti na teplotu mistnosti. Vysledkem bylo 0,036 g vlaken TiO, o
pruméru 442 +174 nm.

-10 -
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob pfipravy submikronovych a/nebo mikronovych vlaken tvofenych krystalickym TiO,
vyznacCujici se tim, Zze se zvlaknovanim roztoku pro zvlakiiovani a tvorbu prekurzomich vlaken,
ktery obsahuje 5 az 15 % hmotn. bisoxalato-oxotitanatu, 30 az 40 % hmotn. peroxidu vodiku, 30 az
40 % hmotn vody, 10 az 25 % hmotn. polyvinylpyrolidonu s molami hmotnosti 360 000 az
1 300 000 g/mol nebo 8 az 15 % hmotn. polyetylenglykolu s molarni hmotnosti 200 000 az
700 000 g/mol nebo 10 az 20 % hmotn. smési polyvinylpyrolidonu a polyetylenglykolu v
hmotnostnim poméru 2:1 az 5:1 pfipravi prekurzomi vlakna s praimérem 400 az 5800 nm, a tato
prekurzomi vlakna se pfi teploté 450 az 650 °C kalcinuji po dobu 45 az 75 minut, za vzniku
submikronovych a/nebo mikronovych vlaken s primérem 250 az 1850 nm tvorenych krystalickym
TiO-.

2. Zpusob piipravy submikronovych a/nebo mikronovych vlaken podle naroku 1, vyznacujici se
tim, Zze bisoxalato-oxotitanat v mnozstvi odpovidajicim koncentraci 0,3 az 0,65 M s¢ smicha s
peroxidem vodiku, pficemz se takto vytvorena smés ohreje na teplotu 40 = 5 °C a promichava se az
do uplného rozpusténi bisoxalato-oxotitanatu, za ziskani zasobniho roztoku titanu, poté se k takto
pfipravenému zasobnimu roztoku titanu pfida polyvinylpyrolidon s molami hmotnosti 360 000 az
1 300 000 g/mol v mnozstvi 10 az 25 % hmotn. vysledného roztoku nebo polyetylenglykol
s molami hmotnosti 200 000 az 700 000 g/mol v mnozstvi 8 az 15 % hmotn. vysledné¢ho roztoku
nebo smés polyvinylpyrolidonu a polyetylen glykolu v hmotnostnim poméru 2:1 az 4:1 v celkovém
mnozstvi 10 az 20 % hmotn. vysledného roztoku, a zbytek do 100 % hmotn. se doplni vodou, takto
vytvorena smés se nasledné promicha az do vytvoreni homogenniho roztoku.

3. Zpusob pfipravy submikronovych a/nebo mikronovych vlaken podle naroku 2, vyznacujici se
tim, ze do zasobniho roztoku titanu se po jeho pripraveni nebo béhem jeho pripravy pfida az 20 %
hmotn etanolu

4. Zpusob pripravy submikronovych a/nebo mikronovych vlaken podle naroku 2 nebo 3,
vyznacujici se tim, z¢ do zasobniho roztoku titanu se po jeho pfipraveni nebo béhem jeho pripravy
pfida az 12 % hmotn. kyseliny octové nebo citronoveé.

5. Zpusob piipravy submikronovych a/nebo mikronovych vlaken podle naroku 1, vyznacujici se
tim, Ze roztok pro zvlaknovani a tvorbu prekurzornich vlaken se pripravi smichanim bisoxylato-
oxotitanatu v mnozstvi 5 az 15 % hmotn. vysledného roztoku, peroxidu v mnozstvi 30 az 40 %
hmotn. vysledného roztoku a vody v mnozstvi 30 az 40 % hmotn. vysledného roztoku, takto
vytvorena smés se ohfeje na teplotu 40 £ 5 °C pficemz se promichava az do uplné¢ho rozpusténi
bisoxalato-oxotitanatu, a po jeho uplném rozpusténi se k takto pripravenému roztoku prida
polyvinylpyrolidon s molarni hmotnosti 360 000 az 1 300 000 g/mol v mnozstvi 10 az 25 % hmotn.
vysledného roztoku nebo polyetylenglykol s molami hmotnosti 200 000 az 700 000 g/mol
vmnozstvi 8 az 15% hmotn. vysledného roztoku nebo smés polyvinylpyrolidonu a
polyetylenglykolu v hmotnostnim poméru 2:1 az 5:1 v celkovém mnozstvi 10 az 20 % hmotn.
vysledného roztoku, a zbytek do 100 % hmotn. se doplni vodou.

- 11 -
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6. Zpusob podle naroku 5, vyznacfujici se tim, Ze do roztoku pro zvlakiovani a tvorbu
prekurzomich vlaken se po jeho pfipraveni nebo béhem jeho pfipravy prida az 20 % hmotn. etanolu.

7. Zpusob pripravy submikronovych a/nebo mikronovych vlaken podle naroku 5 nebo 6,
vyznacujici se tim, Ze do roztoku pro zvlaknovani a tvorbu prekurzorich vlaken se po jeho
pfipraveni nebo béhem jeho pripravy prida az 12 % hmotn. kyseliny octové nebo citronoveé.

8. Zpusob podle libovolného z naroka 1 az 7, vyznacujici se tim, Ze roztok pro zvlaknovani a

tvorbu prekurzomich vlaken se zvlakni odstfedivym zvlakniovanim.

4 vykresy

-12-
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