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Nazev vynalezu:

Zpusob pripravy submikronovych a/nebo
mikronovych vliken tvorenych
krystalickym oxidem hlinitym

Anotace:

Pi1 zplisobu pfipravy submikronovych a/nebo
mikronovych vlaken tvotenych krystalickym oxidem
hlinitym, pti kterém se zvlaknovanim roztoku pro
zvlaknovani a tvorbu prekurzornich vlaken, ktery
obsahuje 9 az 33 % hmotn. nonahydratu dusi¢nanu
hlinitého, 35 az 75 % hmotn. demineralizované vody, 1
az 7 % hmotn. kyseliny citronové, 9 az 17 % hmotn.
polyvinylpyrolidonu nebo polyvinylalkoholu, 1 az 13 %
hmotn. acetylacetonu nebo 1 az 7 % hmotn. $tavelanu
amonného, ptipravi prekurzori vlékna, a tato
prekurzorni vlakna se pii teploté 600 az 1100 °C kalcinuji
po dobu alespont 60 minut, pficemz se z jejich struktury
pisobenim tepla odstrani polyvinylpyrolidon nebo
polyvinylalkohol a organické slozky a nonahydrat
dusi¢nanu hlinitého se termicky rozlozi na krystalicky
oxid hlinity, ktery si zachovava vlakennou strukturu
prekurzornich vlaken, ¢imz se vytvaii submikronova
a/nebo mikronova vlakna tvofena krystalickym oxidem
hlinitym s primérem 250 az 2200 nm.
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Zpusob piipravy submikronovych a/nebo mikronovych vlaken tvofenych krystalickym
oxidem hlinitym

Oblast techniky

Vynalez se tyka zptsobu ptipravy submikronovych a/nebo mikronovych vlaken tvofenych
krystalickym oxidem hlinitym (Al,Os3).

Dosavadni stav techniky

Dle odborné literatury jsou submikronova nebo mikronova vlakna oxidu hlinitého (Al,Os)
vétSinou pripravovana z organokovovych prekurzorii jako jsou butoxid — viz napt. V. Gonzalez-
Pefia et al.: ,,Sol-gel synthesis of mesostructured aluminas from chemically modified aluminum
sec-butoxide using non-ionic surfactant templating®, Microporous and Mesoporous Materials 80
(2005) 173 az 182, nebo propoxid — viz napt. CN 102965764 A apod. Nevyhodou téchto
prekurzorti je jejich vysoka cena a také toxicita. Z CN 1089001 A je znamé poziti oxychloridu
hlinitého v kombinaci s polyvinylalkoholem (PVA) jako nosnym polymerem. Z publikace H.
Yan et al.: ,Ultra-flexible ALO; fibers: A novel catalyst support material for sustainable
catalysis®, Ceramics International 49 (2023) 30257 az 30265 je pak znamé pouziti hexahydratu
chloridu hlinitého (AICl3.6H,0) v kombinaci s PVA jako nosnym polymerem. Nevyhodou
prekurzort s obsahem chloru je, Ze prekurzorni vlakna obsahuji chlor, ktery se kompletné uvolni
az pri kalcinaci pri vysokych teplotach, pti které pak vznikaji produkty obsahujici chlor — napf.
kyselina chlorovodikova (HCI), plynny chlor (Cl), apod., které jsou toxické a korozivni.

Cilem vynalezu je odstranit nevyhody stavu techniky a navrhnout zplisob pfipravy
submikronovych a/nebo mikronovych vlaken tvotenych krystalickym oxidem hlinitym (Al,O3).

Podstata vynalezu

Cile vynalezu se dosahne zplisobem ptipravy submikronovych a/nebo mikronovych vlaken
tvofenych krystalickym Al,Os, pti kterém se zvlaknovanim prekurzorniho roztoku, ktery
obsahuje 9 az 33 % hmotn. nonahydratu dusi¢nanu hlinitého (Al(NOs);.9H,0), 35 az 75 %
hmotn. Demineralizované vody, 1 az 7 % hmotn. kyseliny citronové, 9 az 17 % hmotn.
polyvinylpyrolidonu  (PVP) s molarni hmotnosti 360 000 az 1300000 g/mol nebo
polyvinylalkoholu (PVA) s molarni hmotnosti 80 000 az 220 000 g/mol a 1 az 13 % hmotn.
acetylacetonu nebo 1 az 7 % hmotn. §tavelanu amonného, pfipravi prekurzorni vlakna, ktera se
nasledné pti teploté 600 az 1100 °C kalcinuji po dobu alespon 60 minut, pficemZ se z jejich
struktury plisobenim tepla odstrani polyvinylpyrolidon a organické slozky a Al(NO;3)3.9H,0 se
termicky rozlozi na krystalicky Al,Os; (a dalsi produkty — voda a oxidy dusiku NOx, které z
vlaken unikaji v plynném stavu), ktery si zachovava vlakennou strukturu prekurzornich vlaken
¢imz se vytvori submikronova a/nebo mikronova vlakna tvorena krystalickym AlLOs. S klesajici
molarni hmotnosti nosného polymeru klesa viskozita prekurzorniho roztoku, coz pfi nasledném
zvlaknovani obvykle vede k vytvareni prekurzornich vlaken mensich primért.

Ve vyhodné varianté provedeni obsahuje prekurzorni roztok dale az 12 % hmotn. etanolu. Ten
snizuje povrchové napéti prekurzorniho roztoku, coz zlepSuje tvorbu prekurzornich vlaken;
kromé toho také prispiva k rychlejsimu schnuti prekurzornich vlaken, ¢imz brani jejich slepovani.

Prekurzorni roztok s PVP se s vyhodou ptipravi tak, ze se do demineralizované vody za stalého
michani nejprve ptida kyselina citrénova a po jejim rozpusténi Al(NO3):.9H,O. Po jeho
rozpusténi se do vytvoreného roztoku prida PVP a po zhomogenizovani takto vytvorené smeési se


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1387181104005098
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do ni prida jako chelatacni Cinidlo acetylaceton nebo $tavelan amonny. Ethanol se pfipadné
doplni jako posledni slozka roztoku.

Prekurzorni roztok s PVA se s vyhodou pfipravi tak, Ze se do demineralizované vody ptida PVA,
takto vytvofena smés se micha az do uplného rozpusténi PVA. Po zchladnuti se do takto
vytvoten¢ho roztoku prida kyselina citrénova a po jejim rozpusténi Al(NO3);:.9H,O. Po
zhomogenizovani takto vytvorené smési se do ni pfida jako chelatacni ¢inidlo acetylaceton nebo
Stavelan amonny. Ethanol se pripadné doplni jako posledni slozka roztoku. Smés PVA a vody se
s vyhodou zahtiva pro rychlejsi rozpusténi PVA.

Takto pripraveny prekurzorni roztok se nasledné zvlakni vhodnou technologii zvlaknovani. Jako
nejvhodnéjsi se pfitom jevi odstiedivé zvlaknovani, které nevyzaduje vysoké elektrické napéti
apii kterém vznikaji velké a snadno manipulovatelné chomace prekurzornich 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. pti vyuziti elektrostatického
zvlaknovani. Dalsi vyhodou odstfedivého zvlaknovani je, Ze ma vétsi vytézek vlaken v Case nez
ostatni metody, jako napft. elektrostatické zvlaknovani, hydrotermalni procesy, templating, taZeni
apod. a umoznuje pfipravit primyslovd mnoZzstvi materialu v kratkém case. Kromé této
technologie vSak lze pro vyrobu prekurzornich vlaken pouzit jakoukoliv dal§i znamou
technologii pro ptipravu submikronovych a/nebo mikronovych vlaken, zejména elektrostatické
zvlakiovani.

Pfi vhodném nastaveni podminek odsttedivého zvldknovani proudi do zvlaknovaci komory
vzduch s teplotou 30 az 40 °C a relativni vlhkosti na 15 az 30 % a zvlaknovaci hlava se otaci
rychlosti 3000 az 15 000/min, s vyhodou 5000 az 10 000/min.

Priiméry prekurzornich vlaken jsou 550 az 3500 nm.

Pokud probiha kalcinace pri teploté do 900 °C, vytvaii se AlOs s krystalickou fazi gamma;
pokud pii teploté¢ nad 900 °C vcetné, vytvati se Al,O; s krystalickou fazi alfa. Pro vytvoreni
vlaken tvofenych krystalickym AlO; postacuje obvykle kalcinace po dobu 60 minut; v pripadé
potieby vSak Ize dobu kalcinace prodlouzit dle potteby.

Submikronova a/nebo mikronova vlakna vytvorena zplisobem podle vynalezu jsou tvorena

krystalickym oxidem hlinitym s krystalickou fazi gamma nebo alfa a jejich primér je 250 az
2200 nm.

Objasnéni vykresu

Na pfiloZenych vykresech je na:

obr. 1 vystup z rentgenové difrakéni analyzy submikronovych vlaken tvotenych krystalickym
Al Os ptipravenych zplisobem podle vynalezu (priklad 1);

obr.2 SEM snimek submikronovych vlaken tvofenych krystalickym AlO; pripravenych
zplisobem podle vynalezu (priklad 2) pfi zvétseni 2 000krat;

obr. 3 SEM snimek smési submikronovych a mikronovych vlaken tvofenych krystalickym
Al O3 pripravenych zplisobem podle vynalezu (ptiklad 3) pti zvétSeni 1000krat;

obr. 4 vystup zrentgenové difrakéni analyzy smeési submikronovych a mikronovych vlaken
tvotenych krystalickym AlO; pfipravenych zplisobem podle vynalezu (priklad 4);
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obr. 5 SEM snimek smési submikronovych a mikronovych vlaken tvofenych krystalickym
Al O3 pripravenych zplisobem podle vynalezu (ptiklad 8) pti zvétSeni 2000krat,

obr. 6 vystup zrentgenové difrakéni analyzy smési submikronovych a mikronovych vlaken
tvorenych krystalickym Al,Oj3 ptipravenych zplisobem podle vynalezu (ptiklad 8);

obr. 7 vystup z rentgenové difrakéni analyzy smési submikronovych a mikronovych vlaken
tvorenych krystalickym Al,Oj3 ptipravenych zplisobem podle vynalezu (ptiklad 9) a); a

obr. 8 SEM snimek submikronovych vldken tvofenych krystalickym Al,O; pfipravenych
zplisobem podle vynalezu (priklad 11) pfi zvétSeni 2 000krat,

Priklady uskuteénéni vynalezu

Nize je pro nazornost uvedeno 12 konkrétnich ptikladii pfipravy submikronovych a/nebo
mikronovych vlaken tvorenych krystalickym AlLOs zpisobem podle vynalezu. V prikladech 1
az5 a 11 a 12 jsou pouzité prekurzorni roztoky, které jako chelatacni ¢inidlo obsahuji
acetylaceton. V ptikladech 6 az 10 jsou pak pouzité prekurzorni roztoky, které jako chelatacni
¢inidlo obsahuji Stavelan amonny. Vlakna byla v téchto ptikladech pred 1 po kalcinaci
charakterizovana pomoci elektronové mikroskopie. Obrazova analyza pro vyhodnoceni priméru
pfitom byla provedena pomoci softwaru na minimalné 4 snimcich z elektronového mikroskopu
pro kazdy vzorek s minimalnim poctem méfeni n >60. U nekterych prikladii byla pro stanoveni
sloZeni ptipravenych submikronovych a/nebo mikronovych vlaken provedena rentgenova
difrakéni analyza.

Priklad 1

Do kadinky o objemu 100 ml se odméfilo 28 g (56 % hmotn. vysledného roztoku)
demineralizované vody. Do ni se pridalo 1,4 g (2,8 % hmotn. vysledného roztoku) kyseliny
citrébnové. Takto vytvofena smés se michala magnetickym michadlem. Po rozpusténi kyseliny
citronové se do pripraven¢ho roztoku ptidalo 6,7 g (13,4 % hmotn. vysledného roztoku)
AI(NO3)3.9H,0 a po jeho rozpusténi 6,9 g (13,8 % hmotn. vysledného roztoku) PVP K90
(1 300 000 M). Michani této smési pokracovalo az do jeji homogenizace. Poté se do této smési
ptidalo 1,8 g (3,6 % hmotn. vysledného roztoku) acetylacetonu a nasledné 5,2 g (10,4 % hmotn.
vysledného roztoku) ethanolu. Michani pokra¢ovalo az do uplné homogenizace a vytvoreni
roztoku.

Takto ptipraveny prekurzorni roztok se zvlaknil na laboratornim zatizeni Cyclone Gl. Otacky
zvlakiovaci hlavy byly nastaveny na 7000/min, relativni vlhkost v komote pfistroje byla 15 %
RH, teplota 30 °C. Primér trysek zvlaknovaci hlavy byl 150 um. Béhem jednoho cyklu se
ptipravilo 10,8 g prekurzornich vlaken s primérem 1644 £492 nm.

0,612 g takto pripravenych prekurzornich vldken se ve 2 keramickych kelimcich vlozilo do
laboratorni muflové pece. V ni se tato prekurzorni vlakna zahtivala rychlosti 1 °C/min na teplotu
700 °C, na které setrvala 2 hodiny. Pritom doslo piisobenim tepla k odstranéni (vyhoteni) PVP a
organickych slozek a k rozkladu AI(NO;)3.9H,0 na krystalicky Al,Os (krystalicka faze gamma),
ktery si zachoval vlakennou strukturu prekurzornich vlaken. Poté nasledovalo volné chladnuti na
pokojovou teplotu. Vysledkem bylo 0,059 g (vytézek 9,7 %) submikronovych vlaken s primérem
629 £293 nm tvotrenych krystalickym Al;Os.

Na obr. 1 je vystup z rentgenové difrakéni analyzy téchto vlaken Al,Os, ze kterého je ziejma
krystalicka faze gamma Al,Os.
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Priklad 2

Do kadinky o objemu 100 ml se odmétilo 29,1 g (58,2 % hmotn.) demineralizované vody. Do ni
se pridalo 1,2 g (2,4 % hmotn.) kyseliny citronové. Takto vytvofena smés se michala
magnetickym michadlem. Po rozpusténi kyseliny citronové se do ptfipraveného roztoku pridalo
5g (10 % hmotn.) AI(NO3)3.9H,O a po jeho rozpusténi 6,9 g (13,8 % hmotn.) PVP K90
(1 300 000 M). Michani této smési pokracovalo az do jeji homogenizace. Poté se do této smési
ptidalo 1,8 g (3,6 % hmotn.) acetylacetonu a nasledné¢ 6 g (12 % hmotn.) ethanolu. Michani
pokracovalo az do uplné homogenizace a vytvoreni roztoku.

Takto ptipraveny prekurzorni roztok se zvlaknil na laboratornim zatizeni Cyclone G1. Otacky
zvlakiovaci hlavy byly nastaveny na 7000/min, relativni vlhkost v komore pfistroje byla
30 % RH, teplota 40 °C. Priimér trysek zvlaknovaci hlavy byl 150 pm. Béhem jednoho cyklu se
ptipravilo 9,8 g prekurzornich vlaken s priimérem 1137 +339 nm.

0,873 g takto pfipravenych prekurzornich vladken se ve 2 keramickych kelimcich
vlozilo do laboratorni muflové pece. V ni se tato prekurzorni vlakna zahtivala rychlosti 1 °C/min
na teplotu 700 °C, na které setrvala 2 hodiny. Pfitom doslo plisobenim tepla k odstranéni
(vyhoteni) PVP a organickych slozek a k rozkladu AI(NO3);.9H,O na krystalicky Al;Os3
(krystalicka faze gamma), ktery si zachoval vlakennou strukturu prekurzornich vlaken. Poté
nasledovalo volné chladnuti na pokojovou teplotu. Vysledkem bylo 0,078 g (vytézek 9,0 %)
submikronovych vldken s primérem 597 £295 nm tvotenych krystalickym Al,O3 — viz obr. 2, na
kterém je SEM snimek téchto vlaken pri zvétseni 2 000krat.

Priklad 3

Do kadinky o objemu 100 ml se odmétilo 35,1 g (70,2 % hmotn.) demineralizované vody. Do ni
se pridalo 2,2g (4,4 % hmotn.) kyseliny citronové. Takto vytvofena smés se michala
magnetickym michadlem. Po rozpusténi kyseliny citronové se do ptipraveného roztoku ptidalo
6,7 g (13,4 % hmotn.) AI(NO3);.9H>O a po jeho rozpusténi 5 g (10 % hmotn.) PVP K90
(1 300 000 M). Michani této smési pokracovalo az do jeji homogenizace. Poté se do této smési
pridalo 1 g (2 % hmotn.) acetylacetonu. Michani pokracovalo az do uplné homogenizace
a vytvoreni roztoku.

Takto ptipraveny prekurzorni roztok se zvlaknil na laboratornim zatizeni Cyclone G1. Otacky
zvlakiovaci hlavy byly nastaveny na 5000/min, relativni vlhkost v komote pfistroje byla 15 %
RH, teplota 40 °C. Primér trysek zvlaknovaci hlavy byl 150 um. Béhem jednoho cyklu se
ptipravilo 8,9 g prekurzornich vlaken s priimérem 1521 +464 nm.

1,038 g takto ptipravenych prekurzornich vlaken se ve 2 keramickych kelimcich vlozilo do
laboratorni muflové pece. V ni se tato prekurzorni vlakna zahtivala rychlosti 1 °C/min na teplotu
850 °C, na kter¢ setrvala 2 hodiny. Pfitom doSlo plisobenim tepla k odstranéni (vyhoteni) PVP a
organickych slozek a k rozkladu AI(NO;)3.9H,0 na krystalicky Al,Os (krystalicka faze gamma),
ktery si zachoval vlakennou strukturu prekurzornich vlaken. Poté nasledovalo volné chladnuti na
pokojovou teplotu. Vysledkem bylo 0,097 g (vytézek 9,5 %) vlaken s primérem 857 £315 nm
tvorenych krystalickym AlLO3 — viz obr. 3, na kterém je SEM snimek téchto vlaken pti zvétSeni
1000krat.

Priklad 4

Do kadinky o objemu 100 ml se odmétilo 27,4 g (54,8 % hmotn.) demineralizované vody. Do ni
se pridalo 1,4 g (2,8 % hmotn.) kyseliny citrénové. Takto vytvofena smés se michala
magnetickym michadlem. Po rozpusténi kyseliny citronové se do ptfipraveného roztoku pridalo
6,7¢g (13,4 % hmotn.) AI(NO3)3.9H,O a po jeho rozpusténi 7,5 g (15 % hmotn.) PVP
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(360 000 M). Michani této smési pokracovalo az do jeji homogenizace. Poté se do této smési
ptidalo 1,8 g (3,6 % hmotn.) acetylacetonu a nasledné 5,4 g (10,8 % hmotn.) ethanolu. Michani
pokracovalo az do uplné homogenizace a vytvoreni roztoku.

Takto pripraveny prekurzorni se zvlaknil na laboratornim zatizeni Cyclone Gl. Otacky
zvlakiovaci hlavy byly nastaveny na 10 000/min, relativni vlhkost v komote ptistroje byla 15 %
RH, teplota 30 °C. Primér trysek zvlaknovaci hlavy byl 150 pm. Béhem jednoho cyklu se
ptipravilo 11,1 g prekurzornich vlaken s primérem 1365 £409 nm.

1,13 g takto pripravenych prekurzornich vldken se ve 2 keramickych kelimcich vlozilo do
laboratorni muflové pece. V ni se tato prekurzorni vlakna zahtivala rychlosti 1 °C/min na teplotu
1000 °C, na kter¢ setrvala 2 hodiny. Pfitom doslo plisobenim tepla k odstranéni (vyhoteni) PVP a
organickych slozek a k rozkladu AI(NO3):.9H>O na krystalicky Al,O; (krystalicka faze alfa),
ktery si zachoval vlakennou strukturu prekurzornich vlaken. Poté nasledovalo volné chladnuti na
pokojovou teplotu. Vysledkem bylo 0,115 g (vytézek 10,2 %) vlaken s primérem 783 +268 nm
tvorenych krystalickym ALOs.

Na obr. 4 je vystup z rentgenové difrakcni analyzy téchto vlaken Al,Os, ze kterého je zfejma
krystalicka faze alfa Al,Os.

Priklad 5

Do kadinky o objemu 100 ml se odmétilo 27 g (54 % hmotn.) demineralizované vody. Do ni se
ptidalo 1,8 g (3,6 % hmotn.) kyseliny citronové. Takto vytvotfena smés se michala magnetickym
michadlem. Po rozpusténi kyseliny citronové se do pfipraveného roztoku pridalo 7,3 g (14,6 %
hmotn.) Al(NO3)3.9H,0 a po jeho rozpusténi 6,9 g (13,8 % hmotn.) PVP K90 (1 300 000 M).
Michani této smési pokracovalo az do jeji homogenizace. Poté se do této smési ptidalo 1,8 g
(3,6 % hmotn.) acetylacetonu a nasledné 5,2 g (10,4 % hmotn.) ethanolu. Michani pokracovalo az
do tplné homogenizace a vytvoreni roztoku.

Takto ptipraveny prekurzorni roztok se zvlaknil na laboratornim zatizeni Cyclone G1. Otacky
zvlakiovaci hlavy byly nastaveny na 8000/min, relativni vlhkost v komore pfistroje byla
15 % RH, teplota 30 °C. Primeér trysek zvlaknovaci hlavy byl 150 pm. Béhem jednoho cyklu se
ptipravilo 11,5 g prekurzornich vlaken s primérem 1723 £517 nm.

1,265 g takto pripravenych prekurzornich vlaken se ve 2 keramickych kelimcich vlozilo do
laboratorni muflové pece. V ni se tato prekurzorni vlakna zahtivala rychlosti 1 °C/min na teplotu
1000 °C, na které setrvala 2 hodiny. Pfitom doslo ptlisobenim tepla k odstranéni (vyhotreni) PVP
a organickych slozek a k rozkladu Al(NO3)3.9H>O na krystalicky Al,O; (krystalicka faze alfa),
ktery si zachoval vlakennou strukturu prekurzornich vlaken. Poté nasledovalo volné chladnuti na
pokojovou teplotu. Vysledkem bylo 0,134 g (vytézek 10,6 %) vlaken s primérem 895 +367 nm
tvorenych krystalickym ALOs.

Priklad 6

Do kadinky o objemu 100 ml se odmétilo 20 g (40 % hmotn.) demineralizované vody. Do ni se
ptidaly 3 g (6 % hmotn.) kyseliny citronové. Takto vytvorena smés se michala magnetickym
michadlem. Po rozpusténi kyseliny citronové se do pripraveného roztoku ptidalo 15 g (30 %
hmotn.) AI(NO3)3.9H,O a po jeho rozpusténi 5 g (10 % hmotn.) PVP K90 (1 300 000 M).
Michani této smési pokracovalo az do jeji homogenizace. Poté se do této smési ptidaly 3 g (6 %
hmotn.) §tavelanu amonného a nasledné 4 g (8 % hmotn.) ethanolu. Michani pokracovalo az do
uplné homogenizace a vytvoreni roztoku.

Takto ptipraveny prekurzorni roztok se zvlaknil na laboratornim zatizeni Cyclone G1. Otacky
zvlakiovaci hlavy byly nastaveny na 5000/min, relativni vlhkost v komore pfistroje byla
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15 % RH, teplota 30 °C. Primeér trysek zvlaknovaci hlavy byl 150 pm. Bé¢hem jednoho cyklu se
ptipravilo 14,7 g prekurzornich vlaken s primérem 2513 £761 nm.

0,871 g takto pripravenych prekurzornich vlaken se ve 2 keramickych kelimcich vlozilo do
laboratorni muflové pece. V ni se tato prekurzorni vlakna zahtivala rychlosti 1 °C/min na teplotu
1000 °C, na kter¢ setrvala 2 hodiny. Pfitom doslo plisobenim tepla k odstranéni (vyhoreni) PVP a
organickych slozek a k rozkladu AI(NO;)3.9H,0 na krystalicky Al,Os (krystalicka faze gamma),
ktery si zachoval vlakennou strukturu prekurzornich vlaken. Poté nasledovalo volné chladnuti na
pokojovou teplotu. Vysledkem bylo 0,115 g (vytézek 13,2 %) vlaken s primérem 1332 £597 nm
tvorenych krystalickym ALOs.

Priklad 7

Do kadinky o objemu 100 ml se odméfilo 30,1 g (60,2 % hmotn.) demineralizované vody. Do
ni se pridal 1 g (2 % hmotn.) kyseliny citronové. Takto vytvofena smés se michala magnetickym
michadlem. Po rozpusténi kyseliny citronové se do ptipravené¢ho roztoku ptidalo 5 g (10 %
hmotn.) AI(NO3)3.9H>O a po jeho rozpusténi 6,9 g (13,8 % hmotn.) PVP K90 (1 300 000 M).
Michani této smeési pokracovalo az do jeji homogenizace. Poté se do této smési pridal 1 g (2 %
hmotn.) §tavelanu amonného a nasledné 6 g (12 % hmotn.) ethanolu. Michani pokracovalo az do
uplné homogenizace a vytvoreni roztoku.

Takto ptipraveny prekurzorni roztok se zvlaknil na laboratornim zatizeni Cyclone G1. Otacky
zvlakiovaci hlavy byly nastaveny na 8 500/min, relativni vlhkost v komote ptistroje byla 30 %
RH, teplota 40 °C. Primér trysek zvlaknovaci hlavy byl 150 pm. Béhem jednoho cyklu se
ptipravilo 9,5 g prekurzornich vlaken s priimérem 1388 +397 nm.

1,322 g takto ptipravenych prekurzornich vlaken se ve 2 keramickych kelimcich vlozilo do
laboratorni muflové pece. V ni se tato prekurzorni vlakna zahtivala rychlosti 1 °C/min na teplotu
700 °C, na které setrvala 2 hodiny. Pfitom doslo plisobenim tepla k odstranéni (vyhoteni) PVP
a organickych slozek a k rozkladu AI(NO3);.9H,O na krystalicky Al,O; (krystalicka faze
gamma), ktery si zachoval vlakennou strukturu prekurzornich vlaken. Poté nasledovalo volné
chladnuti na pokojovou teplotu. Vysledkem bylo 0,114 g (vytézek 8,6 %) submikronovych
vlaken s primérem 604 +283 nm tvotenych krystalickym Al Os.

Priklad 8

Do kadinky o objemu 100 ml se odméfilo 34,5 g (69 % hmotn.) demineralizované vody. Do ni se
ptidalo 1,2 g (2,4 % hmotn.) kyseliny citronové. Takto vytvofena smés se michala magnetickym
michadlem. Po rozpusténi kyseliny citronové se do ptipraveného roztoku ptidalo 6,5 g (13 %
hmotn.) AI(NO3)3.9H,O a po jeho rozpusténi 6 g (12 % hmotn.) PVP K90 (1 300 000 M).
Michani této smési pokracovalo az do jeji homogenizace. Poté se do této smési pridalo 1,8 g
(3,6 % hmotn.) stavelanu amonného. Michani pokracovalo az do tUplné homogenizace a
vytvoreni roztoku.

Takto ptipraveny prekurzorni roztok se zvlaknil na laboratornim zatizeni Cyclone G1. Otacky
zvlakiovaci hlavy byly nastaveny na 7 000/min, relativni vlhkost v komote pfistroje byla 15 %
RH, teplota 40 °C. Primér trysek zvlakiiovaci hlavy byl 150 pm. Béhem jednoho cyklu se
ptipravilo 9,3 g prekurzornich vlaken s priimérem 1592 +478 nm.

1,354 g takto ptipravenych prekurzornich vlaken se ve 2 keramickych kelimcich vlozilo do
laboratorni muflové pece. V ni se tato prekurzorni vlakna zahtivala rychlosti 1 °C/min na teplotu
850 °C, na kter¢ setrvala 2 hodiny. Pfitom doSlo plisobenim tepla k odstranéni (vyhoteni) PVP a
organickych slozek a k rozkladu AI(NO;)3.9H,0 na krystalicky Al,Os (krystalicka faze gamma),
ktery si zachoval vlakennou strukturu prekurzornich vlaken. Poté nasledovalo volné chladnuti na
pokojovou teplotu. Vysledkem bylo 0,123 g (vytézek 9,1 %) vlaken s primérem 735 +362 nm
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tvorenych krystalickym AlLO3 — viz obr. 5, na kterém je SEM snimek téchto vlaken pti zvétSeni
1000krat.

Na obr. 6 je pak vystup z rentgenové difrakeni analyzy téchto vlaken Al,Os, ze kterého je zfejma
krystalicka faze gamma Al,Os.

Priklad 9

Do kadinky o objemu 100 ml se odméfilo 27,2 g (54,4 % hmotn.) demineralizované vody. Do
ni se pridalo 1,4 g (2,8 % hmotn.) kyseliny citronové. Takto vytvorena smés se michala
magnetickym michadlem. Po rozpusténi kyseliny citronové se do ptipraveného roztoku ptidalo
6,7 g (13,4 % hmotn.) AI(NO3);.9H,O a po jeho rozpusténi 5g (13,8 % hmotn.) PVP K90
(1 300 000 M). Michani této smési pokraovalo az do jeji homogenizace. Poté se do této smési
ptidalo 1,8 g (3,6 % hmotn.) stavelanu amonného a nasledné 5,4 g (10,8 % hmotn.) ethanolu.
Michani pokracovalo az do iplné homogenizace a vytvoreni roztoku.

Takto ptipraveny prekurzorni roztok se zvlaknil na laboratornim zatizeni Cyclone G1. Otacky
zvlakiovaci hlavy byly nastaveny na 10 000/min, relativni vlhkost v komote ptistroje byla 15 %
RH, teplota 40 °C. Primér trysek zvlaknovaci hlavy byl 150 pm. Béhem jednoho cyklu se
ptipravilo 10,5 g prekurzornich vlaken s primérem 1585 £532 nm.

1,273 g takto ptipravenych prekurzornich vlaken se ve 2 keramickych kelimcich vlozilo do
laboratorni muflové pece. V ni se tato prekurzorni vlakna zahtivala rychlosti 1 °C/min na teplotu
1000 °C, na kter¢ setrvala 2 hodiny. Pfitom doslo plisobenim tepla k odstranéni (vyhoreni) PVP a
organickych slozek a k rozkladu AI(NO3)3.9H,O na krystalicky AlLO; (krystalicka faze alfa),
ktery si zachoval vlakennou strukturu prekurzornich vlaken. Poté nasledovalo volné chladnuti na
pokojovou teplotu. Vysledkem bylo 0,117 g (vytézek 9,2 %) vlaken s primérem 761 £357 nm
tvorenych krystalickym ALOs.

Na obr. 7 je vystup z rentgenové difrakéni analyzy téchto vlaken Al>Os, ze kterého je ziejma
krystalicka faze alfa Al,Os.

Priklad 10

Do kéadinky o objemu 100 ml se odmeéfilo 27 g (54 % hmotn.) demineralizované vody. Do ni
se pfidalo 1,8 g (3,6 % hmotn.) kyseliny citrénové. Takto vytvofena smés se michala
magnetickym michadlem. Po rozpusténi kyseliny citronové se do ptipraveného roztoku ptidalo
7,3 g (14,6 % hmotn.) AI(NO3)3.9H,O a po jeho rozpusténi 6,9 g (13,8 % hmotn.) PVP K90
(1 300 000 M). Michani této smési pokracovalo az do jeji homogenizace. Poté se do této smési
ptridalo 1,8 g (2 % hmotn.) §tavelanu amonného a nasledné 5,2 g (10,4 % hmotn.) etanolu.
Michani pokracovalo az do tiplné homogenizace a vytvoreni roztoku.

Takto ptipraveny prekurzorni roztok se zvlaknil na laboratornim zatizeni Cyclone G1. Otacky
zvlakiovaci hlavy byly nastaveny na 8500/min, relativni vlhkost v komote pfistroje byla 20 %
RH, teplota 30 °C. Primér trysek zvlaknovaci hlavy byl 150 um. Béhem jednoho cyklu
se pripravilo 11,3 g prekurzornich vlaken s primérem 2083 +658 nm.

1,362 g takto ptipravenych prekurzornich vlaken se ve 2 keramickych kelimcich vlozilo do
laboratorni muflové pece. V ni se tato prekurzorni vlakna zahtivala rychlosti 1 °C/min na teplotu
1000 °C, na které setrvala 2 hodiny. Pfitom doslo plisobenim tepla k odstranéni (vyhotreni) PVP a
organickych slozek a k rozkladu AI(NO3)3.9H>O na krystalicky Al,O; (krystalicka faze alfa),
ktery si zachoval vlakennou strukturu prekurzornich vlaken. Poté nasledovalo volné chladnuti na
pokojovou teplotu. Vysledkem bylo 0,138 g (vytézek 10,1 %) vldken s primérem 933 +452 nm
tvorenych krystalickym ALOs.
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Priklad 11

Do kadinky o objemu 100 ml se odmétilo 35,1 g (70,2 % hmotn.) demineralizované vody. Do ni
se pridalo 5 g (10 % hmotn.) PVA (s primérnou molarni hmotnosti 200 000 g/mol). Takto
vytvofena smés se ohfdla na teplotu 80°C a michala se magnetickym michadlem az do
rozpu$téni PVA. Poté se takto vytvoreny roztok nechal volné chladnout na laboratorni teplotu.
Nasledné se do n¢j ptidalo 2,2 g (4,4 % hmotn.) kyseliny citronové a po jejim rozpusténi 6,7 g
(13,4 % hmotn.) Al(NO3);.9H,0. Michani této smési pokracovalo az do jeji homogenizace. Poté
se do této smési pridal 1 g (2 % hmotn.) acetylacetonu. Michani pokracovalo az do uplné
homogenizace a vytvoreni roztoku.

Takto ptipraveny prekurzorni roztok se zvlaknil na laboratornim zatizeni Cyclone G1. Otacky
zvlakiovaci hlavy byly nastaveny na 5 000/min, relativni vlhkost v komote pfistroje byla 15 %
RH, teplota 40 °C. Primér trysek zvlaknovaci hlavy byl 150 pm. Béhem jednoho cyklu se
ptipravilo 9,3 g prekurzornich vlaken s priimérem 1135 +466 nm.

0,838 g takto pripravenych prekurzornich vlaken se ve 2 keramickych kelimcich vlozilo do
laboratorni muflové pece. V ni se tato prekurzorni vlakna zahtivala rychlosti 1 °C/min na teplotu
850 °C, na kter¢ setrvala 1 hodinu. Pfitom doslo plisobenim tepla k odstranéni (vyhoreni) PVP a
organickych slozek a k rozkladu AI(NO;)3.9H,0 na krystalicky Al,Os (krystalicka faze gamma),
ktery si zachoval vlakennou strukturu prekurzornich vlaken. Poté nasledovalo volné chladnuti na
pokojovou teplotu. Vysledkem bylo 0,085 g (vytézek 10,1 %) submikronovych vladken s
praimérem 575 +276 nm tvotenych krystalickym AlOs — viz obr. 8, na kterém je SEM snimek
téchto vlaken pri zvétseni 2000 krat.

Priklad 12

Do kadinky o objemu 100 ml se odmétilo 37,4 g (54,8 % hmotn.) demineralizované vody. Do ni
se ptidalo 7,5 g (15 % hmotn.) PVA (s molarni hmotnosti 89 000 az 98 000 g/mol). Takto
vytvofena smés se ohfdla na teplotu 80 °C a michala se magnetickym michadlem az do
rozpu$téni PVA. Poté se takto vytvoreny roztok nechal volné chladnout na laboratorni teplotu.
Nasledné se do n¢j ptidalo 2,2 g (4,4 % hmotn.) kyseliny citronové a po jejim rozpusténi 6,7 g
(13,4 % hmotn.) AI(NO3);.9H,0. Michani této smési pokracovalo az do jeji homogenizace. Poté
se do této smési pridalo 6 g (12 % hmotn.) acetylacetonu. Michani pokracovalo az do uplné
homogenizace a vytvoteni roztoku.

Takto ptipraveny prekurzorni roztok se zvlaknil na laboratornim zatizeni Cyclone G1. Otacky
zvlakiovaci hlavy byly nastaveny na 10 000/min, relativni vlhkost v komote ptistroje byla 15 %
RH, teplota 40 °C. Primér trysek zvlakiiovaci hlavy byl 150 pm. Béhem jednoho cyklu se
ptipravilo 8,5 g prekurzornich vlaken s primérem 954 £359 nm.

1,163 g takto ptipravenych prekurzornich vlaken se ve 2 keramickych kelimcich vlozilo do
laboratorni muflové pece. V ni se tato prekurzorni vlakna zahtivala rychlosti 1 °C/min na teplotu
1000 °C, na které setrvala 3 hodiny. Pfitom doslo plisobenim tepla k odstranéni (vyhoteni) PVA
a organickych slozek a k rozkladu AI(NO;)3.9H,O na krystalicky Al,Os (krystalicka faze alfa),
ktery si zachoval vlakennou strukturu prekurzornich vlaken. Poté nasledovalo volné chladnuti na
pokojovou teplotu. Vysledkem bylo 0,154 g (vytézek 13,2 %) vldken s primérem 533 +291 nm
tvorenych krystalickym ALOs.
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob ptipravy submikronovych a/nebo mikronovych vlaken tvotenych krystalickym oxidem
hlinitym, vyznacujici se tim, Ze se zvlaknovanim prekurzorniho roztoku, ktery obsahuje 9 az 33 %
hmotn. nonahydratu dusi¢nanu hlinitého, 35 az 75 % hmotn. demineralizované vody, 1 az 7 %
hmotn. kyseliny citronové, 9 az 17 % hmotn. polyvinylpyrolidonu nebo polyvinyllalkoholu, 1 az
6 % hmotn. acetylacetonu nebo 1 az 7 % hmotn. §tavelanu amonného, ptipravi prekurzorni vlakna,
ktera se kalcinuji pii teploté 600 az 1100 °C po dobu alespon 60 minut, pti¢emz se z jejich struktury
piisobenim tepla odstrani polyvinylpyrolidon, resp. polyvinylalkohol a organické slozky, a
nonahydrat dusi¢nanu hlinitého se termicky rozloZi na krystalicky oxid hlinity, ktery si zachovava
vlakennou strukturu prekurzornich vlaken, ¢imz se vytvari submikronova a/nebo mikronova vlakna
tvorena krystalickym oxidem hlinitym s primérem 250 az 2200 nm.

2. Zpusob podle naroku 1, vyznacujici se tim, Ze prekurzorni roztok dale obsahuje az 12 % hmotn.
ethanolu.

3. Zptsob podle naroku 1 nebo 2, vyznacujici se tim, Ze prekurzorni roztok se zvlakiuje
odstfedivym zvlaknovanim.

4 vykresy
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