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특허청구의 범위

청구항 1 

방사구 내의 전기적으로 하전된 방사 노즐로부터 전기적으로 하전된 중합체 스트림을 상기 방사 노즐에 인접하

여 배치된 가스 노즐로부터 배출된 가스 스트림으로 분출하는 단계, 및 하전된 중합체 스트림으로부터 형성된

나노섬유를 수집기 상에서 섬유상 웹으로서 수집하는 단계를 포함하며,

전기적으로 하전된 중합체 스트림을 상기 방사구와 상기 수집기 사이에 배치되고 -100 V 내지 +100 V의 전압수

준을 보유한 전극에 통과시키는 것을 개선점으로 하는, 섬유상 웹을 형성하기 위한 전기블로잉 방법. 

청구항 2 

제1항에 있어서, 상기 중합체 스트림이 중합체 용액의 스트림인 방법.

청구항 3 

제1항에 있어서, 상기 중합체 스트림이 용융된 중합체의 스트림인 방법.

청구항 4 

제1항에 있어서, 상기 중합체 스트림이 전기 전도성인 방법.

청구항 5 

제1항에 있어서, 상기 수집기가 -100 V 내지 +100 V의 전압수준을 보유한 것인 방법. 

청구항 6 

제1항에 있어서, 상기 방사구와 전극 사이의 전압 차이가 1 내지 100 kV 범위인 방법.

청구항 7 

제6항에 있어서, 상기 방사구와 전극 사이의 전압 차이가 2 내지 50 kV 범위인 방법.

청구항 8 

제1항에 있어서, 상기 중합체 스트림이 음으로 하전된 것인 방법.

청구항 9 

제1항에 있어서, 상기 중합체 스트림이 양으로 하전된 것인 방법.

청구항 10 

제1항에 있어서, 상기 중합체 스트림이 0.1 cc/분 내지 15 cc/분 범위의 홀 당 처리량으로 방사 노즐을 빠져나

가는 것인 방법. 

청구항 11 

제1항에 있어서, 상기 전극이 방사 노즐의 출구로부터 0.01 ㎝ 내지 100 ㎝의 거리에 위치하는 것인 방법.

명 세 서

기 술 분 야

본 발명은 섬유상 웹을 형성하기 위한 방법에 관한 것이며, 여기서 중합체 스트림은 방사 노즐을 통해 중합체[0001]

상에 전하를 부여하기에 충분한 강도의 전기장으로 방사되며, 전진 가스 스트림은 방사 노즐로부터 멀어지도록

중합체를 수송하는 것을 돕는다.

배 경 기 술
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PCT 공개 번호 WO 03/080905A는 나노섬유 웹의 제조를 위한 장치 및 방법을 개시한다.  이 방법은 압축 기체를[0002]

사용하여 노즐을 빠져나갈 때 중합체 용액을 전진 가스 스트림으로 둘러싸면서 중합체 용액을 높은 전압이 인가

되는 방사 노즐로 공급하는 단계, 및 얻어진 나노섬유 웹을 접지된 흡입 수집기 상에서 수집하는 단계를 포함한

다.

PCT 공개 번호 WO 03/080905A에 개시된 방법에는, 특히 이 방법이 상업적 규모로 수행되는 경우 몇 가지 단점들[0003]

이 있다.

선행 기술의 한 단점은 매우 높은 전압을 사용할 필요성이다.  중합체 상에 전하를 부여하기 위해서는, 충분한[0004]

강도의 전기장이 요구된다.  방사 노즐과 수집기 사이에 포함된 거리로 인하여, 전기장을 유지하기 위해 높은

전압이 사용된다.  본 발명의 목적은 사용되는 전압을 낮추는 것이다.

선행 기술의 또 다른 단점은 사용되는 전압에 대한 방사 노즐과 수집기의 거리의 커플링이다.  선행 기술 방법[0005]

의 작업 동안에, 방사 노즐과 수집기의 거리를 변화시키는 것이 바람직할 수 있다.  그러나, 그 거리를 변화시

킴으로써, 방사 노즐과 수집기 사이에 생성된 전기장이 변화한다.  이것은 동일한 전기장을 유지하기 위해서 전

압의 변화를 필요로 한다.  따라서, 본 발명의 다른 목적은 전기장으로부터 방사 노즐과 수집기의 거리를 디커

플링시키는 것이다.

<발명의 요약>[0006]

본 발명의 제1 실시태양은 방사구 내의 방사 노즐로부터 전기적으로 하전된 중합체 스트림을 분출하는 단계, 중[0007]

합체 스트림을 실질적으로 접지된 전극에 통과시키는 단계 (여기서, 전압은 방사구에 인가되어, 중합체 스트림

이 방사 노즐로부터 분출될 때 전기장이 중합체 스트림에 상기 전하를 부여하기에 충분한 강도로 방사구와 전극

사이에 생성됨), 및 하전된 중합체 스트림으로부터 형성된 나노섬유를 수집기 상에서 섬유상 웹으로서 수집하는

단계를 포함하는, 섬유상 웹을 형성하기 위한 전기블로잉 방법에 관한 것이다.

<정의>[0008]

본원에서의 용어 "전기블로잉" 및 "전기-블로운 방사"는 전진 가스 스트림을 일반적으로 수집기 쪽으로 보내고,[0009]

중합체 스트림이 방사 노즐로부터 가스 스트림 내로 분사되고, 이에 의해 수집기 상에 수집된 섬유상 웹이 형성

되는, 섬유상 웹의 형성 방법을 상호교환적으로 의미하며, 여기서 방사 노즐과 전극 사이에 전압 차이가 유지되

고, 상기 전압 차이는 중합체 스트림이 방사 노즐로부터 분출할 때 중합체 상에 전하를 부여하기 충분한 강도를

갖는다.

용어 "나노섬유"는 1,000 나노미터 미만의 직경을 갖는 섬유를 의미한다. [0010]

발명의 상세한 설명

이제 본 발명의 현재 바람직한 실시태양들에 대하여 상세하게 살펴보고자 하며, 이의 예는 수반되는 도면에 예[0013]

시되어 있다.  도면 전반에 걸쳐, 동일한 도면 부호는 동일한 부재를 표시하는데 사용된다.

섬유상 웹을 형성하기 위한 전기블로잉 방법 및 장치는 그의 내용이 본원에 참고로 포함되는 2003년 11월 19일[0014]

자로 출원된 미국 출원 일련 번호 제10/477,882호에 대응하는 PCT 공개 번호 WO 03/080905A (도 1)에 개시된다.

위에서 이미 설명된 바와 같이, 이 방법에는 몇 가지 단점들이 있다.

도 2를 참조하면, 본 발명의 한 실시태양에 따른 본 발명의 방법에서, 중합체 및 용매, 또는 중합체 용융물을[0015]

포함하는 중합체 스트림을 저장 탱크로부터, 또는 중합체 용융물의 경우 압출기 (100)으로부터 방사구 (102) 내

에 위치하는 방사 노즐 (104) ("다이"로도 지칭됨)로 공급되어, 중합체 스트림이 이를 통해 배출된다.  중합체

스트림은  방사구  (102)로부터  배출될  때  방사구  (102)와  전극들  (140  및  142)  사이에  생성된  전기장을

통과한다.  가스 온도 제어기 (108)에서 임의로 가열 또는 냉각될 수 있는 압축 가스가 방사 노즐 (104)에 인접

하게 또는 그 주변에 배치된 가스 노즐 (106)으로부터 분출된다.  일반적으로, 가스는 새롭게 분출된 중합체 스

트림을 전진시키며 섬유상 웹의 형성을 돕는 전진 가스 스트림 중에서 중합체 스트림 흐름의 방향으로 보낸다.

이론으로 제한되길 바라지는 않지만, 전진 가스 스트림은 분출된 중합체 스트림으로부터 섬유를 연신하는 초기[0016]

단계에서 전진력의 대부분을 제공하고, 중합체 용액의 경우에는 이와 동시에 개별 섬유 표면을 따라 물질 경계

층을 벗겨내며, 이에 의해 섬유상 웹의 형성 동안에 가스의 형태로 중합체 용액으로부터 용매의 확산 속도를 크

게 증가시키는 것으로 생각된다.
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일부 지점에서, 중합체 스트림 주위의 국소 전기장은 전기력이 개별 섬유를 중합체 스트림으로부터 수백 나노미[0017]

터 이하로 측정되는 직경으로 궁극적으로 연신시키는 우세한 연신력이 되기에 충분한 강도가 된다.

"다이 팁"으로도 지칭되는 방사 노즐 (104)의 팁의 각형 구조가 팁을 둘러싸는 3차원 공간에 강한 전기장을 생[0018]

성시켜 전하를 중합체 스트림에 부여하도록 하는 것으로 생각된다.  다이 팁은 임의의 바람직한 단면 형상의 모

세관 형태이거나, 또는 상기 모세관들의 선형 어레이 형태일 수 있다.  다이 팁이 방사 노즐의 선형 모세관 어

레이를 포함하는 각형 빔인 실시태양에서, 전진 가스 스트림은 방사구 (102)의 각 면 상에서 가스 노즐 (106)로

부터 분출된다.  가스 노즐 (106)은 방사구 (102)의 각 면에 있는 선형 모세관 어레이의 길이에 따른 신장된 칼

날 및 방사구 (102) 사이에 형성된 슬롯의 형태이다.  별법으로, 다이 팁이 단일 모세관 형태인 실시태양에서,

가스 노즐 (106)은 방사구 (102)를 둘러싸는 원주형 슬롯의 형태일 수 있다.  가스 노즐 (106)은 일반적으로 중

합체 스트림 흐름의 방향으로, 방사 노즐 쪽으로 보내진다.  각형 다이 팁, 및 이에 따른 방사 노즐(들)은 방사

구 및 가스 노즐의 말단을 지나 거리 "e" 만큼 연장되도록 위치한다 (도 2).  중합체 스트림 상의 전하와 합쳐

진 전기장은 섬유 및 그 안에 형성된 피브릴에 작용하는 전개력을 제공하여,  웹이 더 양호하게 분산되도록

하고, 수집기의 수집 표면 상에서 매우 균일한 웹 레이다운 (laydown)을 제공하는 것으로 생각된다.

유리하게는, 중합체 용액은 전기적으로 전도성이다.  본 발명에 사용하기 위한 중합체의 예에는 폴리이미드, 나[0019]

일론, 폴리아라미드, 폴리벤즈이미다졸, 폴리에테르이미드, 폴리아크릴로니트릴, PET (폴리에틸렌 테레프탈레이

트), 폴리프로필렌, 폴리아닐린, 폴리에틸렌 옥시드, PEN (폴리에틸렌 나프탈레이트), PBT (폴리부틸렌 테레프

탈레이트), SBR (스티렌 부타디엔 고무), 폴리스티렌, PVC (폴리비닐 클로라이드), 폴리비닐 알콜, PVDF (폴리

비닐리덴 플루오라이드), 폴리비닐 부틸렌, 및 이들의 공중합체 또는 유도체 화합물이 포함될 수 있다.  중합체

용액은 중합체를 용해시키기에 적합한 용매를 선택함으로써 제조된다.  중합체 용액은 관련 중합체와 상용성인

임의의 수지, 가소제, 자외선 안정화제, 가교결합제, 경화제, 반응 개시제, 전기 도핑제 등을 비롯한 첨가제와

혼합될 수 있다.  통상적인 전기방사 방법에서 사용하기에 적합한 것으로 알려진 임의의 중합체 용액이 본 발명

의 방법에서 사용될 수 있다.

본 발명의 또 다른 실시태양에서, 스핀 팩에 공급되고 방사구 내의 노즐을 통해 배출되는 중합체 스트림은 중합[0020]

체 용융물이다.  용융 전기방사 방법에서 사용하기에 적합한 것으로 알려진 임의의 중합체가 중합체 용융물의

형태로 본 방법에서 사용될 수 있다.

본 방법에서 사용하기에 적합한 중합체 용융물 및 중합체-용매 조합물은 본원에 참고로 포함되는 문헌 [Z.M.[0021]

Huang et al., Composites Science and Technology, volume 63 (2003), pages 2226-2230]에 개시된다.

유리하게는, 중합체 배출 압력은 약 0.01 ㎏/㎠ 내지 약 200 ㎏/㎠ 범위, 보다 유리하게는 약 0.1 ㎏/㎠ 내지[0022]

약 20 ㎏/㎠ 범위이고, 홀 당 중합체 스트림 처리량은 약 0.1 cc/분 내지 약 15 cc/분 범위이다.

가스 노즐 (106)으로부터 분출되는 압축 가스의 속도는 유리하게는 약 10 내지 약 20,000 m/분, 보다 유리하게[0023]

는 약 100 내지 약 3,000 m/분이다.

중합체 스트림이 방사 노즐 (104)를 빠져나간 후, 이는 도 2에서 나타낸 것과 같이 전극 (140 및 142)을 통과한[0024]

다.  이들 전극은 고리-형태 전극으로서 한 단위로 합쳐질 수 있거나, 또는 막대로서 별개로 유지될 수 있다.

고리-형태 전극이 1개 이상의 방사 노즐에 사용될 수 있는 반면, 방사 빔 및/또는 모세관 어레이의 전장을 실질

적으로 연장시키는 막대 전극은 방사 노즐의 선형 어레이를 포함하는 빔에 사용될 수 있다.  방사 노즐과 전극

사이의 거리 (또한 "다이와 전극의 거리" 또는 "DED"로도 지칭됨)는 약 0.01 내지 약 100 ㎝, 보다 유리하게는

약 0.1 내지 약 25 ㎝ 범위이다.  또한, 전극은 거리 "e" 이내에서 방사 노즐과 방사구 사이에 위치할 수 있으

며 (도 2), 여기서 방사 노즐로부터 수집기까지의 거리는 전극으로부터 수집기까지의 거리보다 작다.  그러나,

본 실시태양은 방사 노즐의 뒤에 위치한 전극을 갖는 실시태양보다 덜 효과적인 전기장을 제공한다.  전극에 전

압을 인가함으로써, 전극은 접지되거나 또는 실질적으로 접지될 수 있다.  "실질적으로 접지된"이란 방사구가

우선적으로 낮은 전압 수준, 즉 약 -100 V 내지 약 +100 V를 보유할 수 있음을 의미한다.  그러나, 방사구가 전

극과 방사구 사이에 바람직한 전압 차이를 유지하는 전압을 갖는다면, 전극은 상당한 전압을 가질 수 있다는 것

또한 이해된다.  이러한 전압 차이는 바닥 전위에 대하여 양극성 또는 음극성을 가질 수 있다.  한 실시태양에

서, 방사구 및 전극은 동일한 전압을 가질 수 있지만 상이한 극성을 가질 수 있다.  방사구와 전극 사이의 전압

차이는 약 1 내지 약 100 kV 범위, 심지어는 약 2 내지 약 50 kV 범위이며, 심지어는 약 2 내지 약 30 kV 정도

로 낮다.  본 발명의 방법은 상기 기재된 것과 같이 방사구와 수집기 사이의 보다 긴 거리에 대한 방사구와 전

극 사이의 보다 짧은 거리로 인해 보다 낮은 전압의 사용을 가능하게 한다.
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제조되는 섬유상 웹을 수집하기 위한 수집기가 방사구 (102) 아래 일정 거리에 위치한다.  도 2에서, 수집기는[0025]

섬유상 웹이 그 위에 수집되는 이동 벨트 (110)를 포함하며, 상기 이동 벨트 상에서 이동하고, 본 방법에 의해

형성된 섬유상 웹이 그 위에 퇴적되는 다공성 섬유상 스크림을 포함할 수 있다.  유리하게는, 벨트 (110)은 다

공성 물질, 예컨대 금속 스크린으로부터 만들어져서, 송풍기 (112)의 유입구로부터 진공 챔버 (114)를 통해 벨

트 바로 아래로부터 진공을 인출할 수 있다.  본 발명의 이러한 실시태양에서, 수집 벨트는 접지된다.  수집된

섬유상 나노섬유 웹을 권취 롤 (나타내지 않음)로 보낸다.

방사구와 수집 표면 사이의 거리 ("다이와 수집기의 거리" 또는 "DCD"로도 지칭됨; 도 2에 예시됨)는 약 1 내지[0026]

약 200 ㎝, 보다 유리하게는 약 10 내지 약 50 ㎝ 범위임을 발견하였다.

노즐과 수집 표면 사이의 거리가 방사구와 수집 표면 사이의 거리보다 작도록 방사 노즐의 팁 또는 다이 팁이[0027]

방사구로부터 거리 e만큼 돌출되는 경우 (도 2), 보다 균일한 전기장을 얻는다는 것을 추가로 발견하였다.  이

론으로 제한되길 바라지는 않지만, 이는 돌출되는 노즐이 공간 내에서 전기장을 집중시키는 예리한 모서리 또는

점을 조성하기 때문인 것으로 생각된다.

실 시 예

실시예 1[0028]

시그마-알드리치 (Sigma-Aldrich; 미주리주 세인트 루이스 (St Louis, MO) 소재)에서 시판되는, 점도 평균 분자[0029]

량 (Mv)이 대략 300,000인 폴리(에틸렌 옥시드) (PEO)를 탈이온수 중에 용해시켜 10 중량％ PEO 용액을 만들었

다.  VWR 사이언티픽 프로덕츠 (VWR Scientific Products; VWR 인터내셔날, 인크. (VWR International, Inc.;

펜실베니아주 웨스트 체스터 (West Chester, PA) 소재)))에서 시판되는 VWR 디지탈 전도도 측정계를 사용하여

용액 전도도는 47 마이크로-지멘스 (Micro-Siemens)/㎝인 것으로 측정되었다.  용액을 동심원성 전진 공기 젯

중에서 26 게이지 무딘 주사기 바늘을 포함하는 단일 오리피스 전기블로잉 장치 중에서 방사하였다.  바늘 팁은

스핀 팩 몸체의 전도성 면 아래로 2.5 ㎜ 돌출되었다.  높은 전압을 스핀 팩 몸체 및 스핀 오리피스에 인가하였

다.  PEO 용액을 높은 전압으로 하전된 고리-형태 전극을 통해 보냈으며, 이를 전류계를 통해 전기적으로 접지

하였다.  적합한 공정 조건들이 아래 표 1에 있다.

PEO 섬유는 본 방법을 통해 형성되며, 전도성 표면 상에서 수집하고, 주사 전자 현미경 아래에서 관찰한다.  약[0030]

100 내지 약 700 나노미터 범위의 섬유 직경을 갖는 나노섬유를 수집한다.

실시예 2[0031]

더 작은 내경의 전극을 갖고, 전극이 다이 팁에 더 가깝게 위치하고, 더 낮은 전압을 방사구에 인가하는 것을[0032]

제외하고는 실시예 1의 방법을 따랐다.  적합한 공정 조건들을 아래 표 1에 열거한다.  약 100 내지 약 700 나

노미터 범위의 섬유 직경을 갖는 나노섬유를 수집한다.

실시예 2의 절차는 전극 내경을 감소시키고, DED를 감소시킴으로써, 방사구에 대한 인가된 전압이 감소될 수 있[0033]

으며, 실시예 1과 유사한 크기의 섬유를 여전히 생성시킬 수 있음을 보여준다.

실시예 3[0034]

방사구에 약간 더 높은 전압을 인가하는 것을 제외하고는 실시예 2의 절차를 반복하였다.  적합한 공정 조건들[0035]

을 아래 표 1에 열거한다.  약 100 내지 약 700 나노미터 범위의 섬유 직경을 갖는 나노섬유를 수집한다.

표 1

방사 조건[0036] 실시예 1 실시예 2 실시예 3

처리량 (mL/분) 0.5 0.5 0.5

용적 기류 (L/분) 24.5 24.5 24.5

공기 흐름 속도 (m/s) 12 12 12

전극 내경 (㎜) 28.2 22.9 22.9

다이와 전극의 거리 (㎜) 25.4 12.7 12.7

극성 음 음 음

전압 (kV) 30 14 16

다이와 수집기의 거리 (㎝) 30 30 30
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비교예[0037]

방법은 PCT 공개 번호 WO 03/080905A에 따라 행하였다.  이 방법은 전극이 존재하지 않는 0.1 미터 스핀 팩을[0038]

포함하였다.  -60 kV의 높은 전압을 방사구에 인가하고, 수집기를 접지하였다.

포름산 (케미라 인더스트리얼 케미칼즈 (Kemira Industrial Chemicals; 핀랜드 헬싱키 (Helsinki, Finland) 소[0039]

재)로부터  입수함)  중  나일론  6  (바스프  코포레이션  (BASF  Corporation;  뉴저지주  마운트  올리브  (Mount

Olive, NJ) 소재)으로부터 입수된 유형 BS400N)의 22 중량％ 용액을 11개의 노즐을 갖는 100 ㎜ 폭의 방사구를

통해 1.5 cc/홀의 처리 속도로 전기블로잉하였다.  전진 공기 스트림을 공기 노즐을 통해 4 scfm(2 리터/초)의

유속으로 도입하였다.  공기를 약 70℃로 가열하였다.  방사구로부터 수집기의 상부 표면까지의 거리는 대략

300 ㎜였다.  방법을 약 1분 동안 실시하였다.

수집된 생성물로부터의 19개의 섬유를 섬유 직경에 대하여 측정하였다.  평균 섬유 크기는 390 ㎚였고, 표준 편[0040]

차는 85였다.

실시예 1 내지 3은 본 발명에 따라 위치하고 하전된 전극의 사용은 유사한 섬유 직경을 갖는 나노섬유를 제조하[0041]

는데 선행 기술의 방법보다 더 작은 전압을 필요로 함을 입증한다.

도면의 간단한 설명

도 1은 선행 기술의 전기블로잉 장치의 예시이다.[0011]

도 2는 본 발명에 따른 방법 및 장치의 개략도이다.[0012]

도면

    도면1
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    도면2
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