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ABSTRAKT

Tato bakalatska prace popisuje ovlivnéni smacivosti filmti a nanovlakennych vrstev vy-
robenych z poly(etylen oxidu). Sledujeme zménu kontaktniho tthlu smaceni v zavislosti na
pouzitém rozpoustédle a druhu siliky. Cilem prace bylo najit nejvhodnéjsi kombinace roz-

poustédla a siliky pro dosazeni co nejvyssiho uhlu smaceni.

Kli¢ova slova: PEO, smaceni, kontaktni uhel, silika

ABSTRACT

This bachelor thesis describes influence of wettability of films and nanofibrous layers
made of poly(ethylene oxide). The change of contact angle is monitored depending on the
used solvent and type of fumed silica. The aim of the thesis was find the most suitable com-

bination of solvents and fumed silica to achieve the highest wetting angle.

Keywords: PEO, wetting, contact angle, fumed silica
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UvVOoD

Poly(etylen oxid) zaujima prominentni postaveni mezi syntetickymi polymery, jelikoz je
jako jeden z méla rozpustny ve vodé. Samotna rozpustnost je fizena relativni molekulovou
hmotnostni, jeji distribuci a termodynamickymi podminkami pfi procesu rozpousténi.
Kromé vody je rozpustny i v dal$ich polarnich rozpoustédlech, jako je etanol, metanol, po-
piipadé v jejich kombinacich. Snadné rozpousténi v téchto levnych a environmentalné bez-
pecnych rozpoustédlech ddva moznosti zpracovavat jej do findlnich vyrobku z roztokt tech-

nologiemi jako jsou naptiklad odlévani filmu ¢i elektrostatické zvldknovani.

Vlastnosti takto pfipravenych filmt a nanovlakennych vrstev 1ze modifikovat zamicha-
nim rtznych typil plniv do polymerniho roztoku. V zéavislosti na vzdjemnych interakcich
mezi plnivem, polymerem a rozpoustédlem se docili rizného stupné dispergace plniva na
povrchu a v objemu finalnich vzorkt a tim i1 rozdilnych vlastnosti. Kombinaci hydrofilniho
polymeru a hydrofobizovaného plniva Ize predpokladat fazovou separaci plniva k povrchu

vzorku a tim fidit smacivost daného polymerniho povrchu.

Cilem préce je popsani vlivu koncentrace polymeru v roztoku, pouzitého typu rozpousté-
dla a plniva na vyslednou smacivost poly(etylen oxidovych) filmi a nanovlakennych vrstev.
Za timto ucelem byly testovany dvé koncentrace poly(etylen oxidu) ve dvou riiznych roz-
poustédlech a dva typy silik s odli$né hydrofobizovanym povrchem. Homogenita ptiprave-
nych povrchil je posuzovdna mapovanim zmény kontaktniho thlu na pfedem definované

plose vzorku.
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I. TEORETICKA CAST
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1 POLY(ETYLEN OXID)

Jedna se o semikrystalicky, hydrofilni polymerni material s linearni strukturou, jehoz sys-

tematicky nazev je poly(oxyetylen). Na Obrazku 1 je znazornén jeho strukturni vzorec. Je

slozen z opakujicich se jednotek etylenoxidu.

0 H
H od
n

Obrazek 1 Strukturni vzorec poly(etylen oxidu)

Roku 1859 jej nezavisle na sob& izolovali A. V. Laurenc a Ch. A. Wurtz. Vyrabi se reakci
etylen oxidu, pficemz podle pouzitého katalyzatoru bézi polymerace aniontovym nebo kati-
ontovym mechanismem. Vysokomolekularni poly(etylen oxid) je pak syntetizovan suspen-

zni polymeraci, kde se pouzivaji organokovové katalyzatory.!

Obrazek 2 Sférolity polyetylen oxidu v polarizacnim mikroskopu s kompenzatorem

Jak je zobrazeno na Obrazku 2, poly(etylen oxid) tvoii opticky negativni sférolity s ty-
pickym maltézskym kiizem. Jednou z jeho nespornych vyhod je biokompabilita a komercni
dostupnost ve velkém mnozstvi molekulovych hmotnostech. Na zékladé molarni hmotnosti
se rozliSuje mezi poly(etylen oxidem) a poly(etylen glykolem). Pod hranici 20 000 g/mol se
jedna o polyetylen glykol, ktery byva piedevsim ve formé kapaliny.
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Nad tuto hranici jde o nizkotajici tuhou latku nazyvanou poly(etylen oxid). Poly(etylen

oxid) mé obecné¢ uzivanou zkratku PEO.

S molarni hmotnosti polymeru se méni i jeho vlastnosti. Toto chovani je zndzornéno v Ta-
bulce 2. Vzrista 1 bod tani, ktery se pohybuje od 65 °C do 72 °C. Pro experimentalni ¢ast
této prace byl pouzit PEO o molarni hmotnosti 300 000 g/mol.

Tento polymer ma velmi nizkou toxicitu a i piesto, ze neni biodegradabilni, je pro zivy

organismus neskodny a miiZze byt snadno vylouden.?

PEO ma fadu vyznamnych aplikaci. V soucasnosti je v mediciné vyuzivan predevSim
poly(etylen glykol), ktery je soucasti fady laxativ a pouziva se i jako piisada do 1é¢iv s fize-
nou distribuci. »* V potravinovém priimyslu je zndm jako protipénivy piipravek E 1521. Za
zminku urcité stoji jedna z jeho zajimavych aplikaci, kdy se vyuziti jako konzervaéni pro-

sttedek u Terakotové armady, kde chrani barvy pied opaddvanim.*

PEO se vyuziva jako kovalentni modifikator biologickych makromolekul. Dale je zde
velky potencidl vyuziti nanovladken v antibakterialnich tkaninach, do matric pro tkanové in-
zenyrstvi, jako biomaterial pro regeneraci kosti a mékkych tkani a jako prosévaci matrice
pro RNA kapilarni elektroforézu.>®” Jiné vyuziti nachazi také jako ptisada zlepSujici me-
chanickeé vlastnosti polyvinylidenfluoridovych filtrii, a protoze je snadno zvlaknitelny, asto
se pridava napftiklad k chitosanu, alginatu a kyselin¢ hyaluronové, které jsou samy o sobé

obtizné zvlaknitelné .8

1.1 Poly(etylen oxid) v roztoku

Jelikoz k zvlaknovani dochazi mimo taveniny piedevsim z roztokd, je tfeba vénovat po-
zornost také chovani makromolekul v roztoku. O tom, jestli se v rozpoustédle polymer bude
rozpoustét rozhoduje polarita. Polymer s polarni funkéni skupinou se bude rozpoustét v po-
larnim rozpoustédle a polymer s nepolarni funkéni skupinou v nepolarnim rozpoustédle.
V Tabulce 1 jsou uvedeny ptiklady rozpoustédel, v nichz je tento polymer dobte rozpustny.
PEO je u vétsiny rozpoustédel rozpustny jiz pii pokojové teploté, ale u aromatickych roz-
poustédel je rozpustnost ucinngjsi pii zvyseni teploté.

V roztoku se nachéazi riizn€ svinuté fetézce. Stupen svinuti ovliviiuji interakce polymer-
polymer, polymer-rozpoustédlo a interakce mezi molekulami rozpoustédla. Podle svinuti

makromolekul v rozpoustédle se déli na ta dobra, Spatna a tzv. théta rozpoustédla.
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V dobrém rozpoustédle se makromolekula snazi rozvinout a vystavit se vlivu rozpoustédla,

klubko zvétSuje svlij objem a botna.

Tabulka 1 Rozpustnost poly(etylen oxidu) v ukdzce rozpoustedel

Rozpoustedio Teplota rozpusteni  Teplota sra-  Parametr rozpustnosti
/°C] zeni [10°J72 w37
[°C]

voda 25 <0 47,9
acetonitril 25 <0 -
dichlor etylen 25 <0 -
trichlor etylen 25 <0 -
dichlor metylen 25 <0 -

chloroform 25 <0 19,0
benzen 25 2 -
methanol 30 20 -

toluen 30 20 18,2

xylen 30 20 18,0

aceton 35 20 20,3

ethanol 45 31 26,0
n-butanol 50 33 -

Ve $patném rozpoustédle ma klubko tendenci se jesté vice svinout a spiSe dochazi k in-
terakcim mezi jednotlivymi segmenty makromolekuly neZ s molekulami rozpoustédla.
Théta rozpoustédla jsou ta, kde jsou interakce vyrovnany.?®> PEO je rozpustny v fadé roz-
poustédel jako je voda, metanol, etanol, acetonitril, benzen a nerozpustny v diethyl éteru a
hexanu. V zavislosti na ¢istoté vody miize ve vodnych roztocich PEO tvofit agregaty. S tep-
lotou rozpustnost ve vodé stoupd, avSak v blizkosti bodu varu se snizuje a mtize dojit k se-

paraci obou fazi.!

Jak jiz bylo zminéno, viskozitu PEO ovliviiuje pfedevsim molekulova hmotnost, s jejim

nartistem vyrazné stoupa.
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Tabulka 2 Zavislost moldrni hmotnosti na viskozité a teploté tani pro PEO ve vodé %

Molekulova hmotnost Viskozita pii 25°C [Pas] Teplota tani
[g/mol] 5 % roztok 2 % roztok 1 % roztok [°C]
100.000 0,030-0,050
200.000 0,055-0,090
300.000 0,6-1,2
900.000 8,8-17.6

65
2.000.000 2.4
4.000.000 1,65-5,50
5.000.000 55-75
7.000.000 7,5-10,0
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1.2 Plniva

Plniva maji vyznamny podil na vyslednych vlastnostech polymeru. Jejich pfidavkem se
daji ovliviiovat mechanické vlastnosti, odolnost, povrchova uprava jako naptiklad smacivost
materialu, hustota, viskozita, optické vlastnosti, barva, Zivotnost materialu, ¢i mohou slouzit

jen jako neaktivni slozka, ktera nadstavuje polymerni smés a tim snizuje cenu materialu.'®

Interakci mezi polymerem a plnivem ovliviiuje hned nékolik faktorti. Mohou to byt che-
micka vazba, kompatibilita a koncentrace plniva. ZvySujici se koncentrace plniva ma za na-
sledek snizovani primérné vzdalenosti ¢astic a omezeni pohybu fetézcl. Vazba mezi poly-
merem a plnivem muaze vzniknout v disledku riznych faktord. Patfi mezi n€ i mechanické
zapleteniny, vytvofeni elektrostatické pfitazlivosti, nebo povrchovym ukotvenim castic.

V neposledni fadé je interakce ovlivnéna povrchovou tipravou plniva.!!

Jednim z plniv, které maji vliv na vysledné vlastnosti je silika. Jde o uméle vyrabény Cisty
oxid kfemicity. Vyrabi se ve dvou formach. Bud’ povrchové neupravena, pyrogenni, ktera je
hydrofilni, ¢i upravend, ktera je hydrofobni. Pravé jeji silnd hydrofobicita se vyuziva

k upravé smacivosti materiall. Jedna se o latku s velmi velkym mérmym povrchem.

Na trh je dodavana pod obchodnim nazvem AEROSIL® a jednotlivé typy se od sebe déli
velikosti povrchu. V této praci byla pouzita silika AEROSIL® R805, jejiz velikost ¢astic je
10-12 nm a povrch zaujiméa 150 m?/g a AEROSIL® R8012 s velikosti ¢4stic 8 nm a povr-
chem velkym 260 m*/g.

Jeji ptidavek k polymerim muze vyrazné ovlivnit jejich chovani v plamenu. Pouziva se
proto jako retardant hoteni.'> Mimo jeji vyuZiti jako plnivo do polymernich latek se déle

pouziva v zubnich pastach a kosmetice.

Jelikoz pfi snaze zapracovat siliku do roztoku ma neustale tendenci se separovat na po-
vrchu, je nutné vyuzit dispergacni ¢inidlo. To snizuje povrchové napéti mezi dvéma latkami,
¢imz napomaha zapracovat siliku do polymerniho roztoku. Pro tyto ucely byl pouzit ko-
mercni vyrobek Tween 40, jehoz systematicky nazev je polyoxyetylensorbitanmonopalmi-

tat, jinak je také znacen jako E 434.
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1.3 Elektrostatické zvlaknovani

Jednou z metod zpracovani PEO je elektrospinning, neboli elektrostatické zvlaknovani.
Tato technologie je znama uz vice nez 60 let, avSak nejvetsi rozmach zaziva v poslednim
desetileti.!® Elektrostatickym zvldkiiovanim jsou ziskdvdna nanovlékna, ktera maji tloustku
od né€kolika pm po 2 nm. Diky schopnosti fizené poréznosti mohou byt pouzita v Sirokém
odvétvi aplikaci. Od nanokatalyzatora, leSeni ve tkdniovém inzenyrstvi, v biomedicing a far-

macii az po filtry a vyuZiti v optickych a chemickych senzorech.!>®

Zatizeni na elektrostatické zvlaknovani se obecn¢ sklada ze tii ¢asti zakladnich Casti:
zdroje vysokého napéti, kapilary a sbérné elektrody. Schéma aparatury je znazornéno na

Obrazku 3.

Collector

DC Power Supply

oooon o

Syringe Pump -

Obrdzek 3 Schéma aparatury na elektrostatické zvlakiiovani z roztoku'

Podstatou této metody je vyuziti elektrostatickych sil k vyrobé jemnych nanovlaken z po-
lymerniho roztoku ¢i taveniny. Pro GspéSny elektrospinning je nutné dodavat napéti v fadu
nekolika desitek kV. Polymerni roztok je pfivadén do kapilary, na jejiz Spicce se vytvari
kapka. Samotna kapilara je vodive spojena se sbérnou elektrodou, ktera je umisténa do urcité
vzdalenosti od kapilary. Jakmile je zapnuto vysoké elektrické napéti, dojde vlivem Ma-
xwellova napéti k natazeni kapky a vytvofeni Taylorova kuzele (Obréazek 4). Poté co jsou
kohezni sily prevySeny silami elektrostatickymi, vznika proud polymerniho roztoku. Nabity
proud se pak pohybuje od kapilary ke sbérné elektrod¢ a tim dochézi k dlouzeni, vypafovani

kapaliny a tuhnuti vlakna,!313:16
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Polymer
solution
Taylor cone
Pendant Induced charges
drop <+ from electric field

<+——__ Jetinitiation

Obrazek 4 Vznik Taylorova kuzele vliivem Maxwellova napéti z kapky na konci ka-

pildry'®
1.3.1 Parametry ovliviiujici elektrostatické zvlaknovani

Zmeéna tady parametrd, jako jsou vlastnosti zvldknovaného roztoku, okolni podminky a
nastaveni aparatury méa vyznamny vliv na morfologii nanovlaken. Napfiiklad primér vlakna
roste s rostouci viskozitou roztoku ¢i jeho koncentraci. Pokud je viskozita pfili§ nizk4, neni
mozné piipravit spojita vlakna.'® S rostouci vodivosti roztoku a pouZitym napé&tim primér
nanovlakna klesa. Pokud je vzdéalenost mezi hrotem stiikacky a podlozkou na niz se uchyta-
vaji vznikajici nanovlakna pfili§ mald nebo naopak velka, tak po jejich délce vznikaji tzv.
koralky. Stejny problém nastava i pti vzristajici molekulové hmotnosti. Nezanedbatelny vliv
pak maji 1 okolni podminky pfi zvladknovani. S rostouci vlhkosti vznikaji na nanovlaknech

velké pory a s teplotou opét klesa primer.'>16
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2 FAZOVA ROZHRANI

K veskerym povrchovym interakcim dochéazi praveé na rozhrani fazi, presnéji na pomezi

povrchu pevné latky a okolim, které mlize tvotit vzduch, kapalina, ¢i dalsi pevna latka. I pfi

smaceni povrchu jde o kontakt n¢kolika fazi, coz je zndzornéno na obrazku 5.

Kapalina

Tuhy povrch

Obrazek 5 Silova rovnovaha na rozhrani ti fazi

Jako fazové rozhrani je brana oblast, kde se stykaji dvé odlisné faze. Vlastnosti této ob-

lasti jsou ovlivnény vlastnostmi obou pfilehlych ¢asti. Jako faze je oznacena oblast objemu,

ve které jsou jeji vlastnosti konstantni, i se spojit€¢ méni v prostoru. Obsahuje-li systém vice

fazi, nazyva se heterogenni systém.

Podle skupenstvi fazi se rozlisuji rozhrani:

rozhrani kapalina/plyn (1/g)
rozhrani kapalina/kapalina (1/1)
rozhrani pevna latka/plyn (s/g)
rozhrani pevna latka/kapalina (s/1)

rozhrani pevna latka/pevna latka (s/s)

Rozhrani kapalina/plyn a kapalina/kapalina jsou oznacovany jako mobilni rozhrani.!”
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Vicefazové systémy maji tendenci usporadavat se tak, aby soucet jejich potencialnich
energii a energii fazovych rozhrani byl minimalni. Jak je znazornéno na obrazku 4, pti styku

na rozhrani pevna latka kapalina jsou uplatiovany tii mezifazové energie:

e mezifazova volna energie mezi pevnou latkou a plynem yg.
e mezifazova volna energie mezi pevnou latkou a kapalinou yg;,

e mezifazova volnd energie mezi kapalinou a plynem y; .

2.1 Kontaktni uhel smaceni

Kontaktni uhel, jinak také nazyvany tihel smaceni, je jedna z charakteristik materialu.

Popisuje smacivost pevného materidlu kapalinou pomoci Youngovy rovnice (Rovnice 1).

Rovnice 1 Youngona rovnice pro vypocet kontaktniho uhlu smaceni

YsG¢ — VsL = Vi €0s 0O

kde ys; je mezifazova volna energie mezi pevnou latkou a plynem, y5; mezifazova volna
energie mezi pevnou latkou a kapalinou, y;; mezifazova volné energie mezi kapalinou a
plynem a @ je tthel sméceni.'® V praktické ¢asti prace je dale oznadovan zkratkou CA, ktera

vychézi z anglického nazvu contact angle.

K dosazeni stabilniho a rovnovéazného stavu kontaktnich uhli je potfeba dodrzel pod-
minky jako je hladkost, neménnost a pevnost povrchu, kompozi¢ni homogenita a zabranit
rozpustnosti pevné latky v kapalin€, pouzivané k méteni. Jelikoz je v praxi velmi obtizné
dodrzet tyto podminky, dochézi k hysterezi kontaktniho uhlu. Ta oznacuje rozdilnost uhlu

smaceni pfi postupu a Gstupu kapaliny po pevném povrchu.

Obecné se kontaktni tthel pouziva k vypocitani povrchovych energii. V této praci je ale

pouzit sam pro charakterizaci povrchu z pohledu smacivosti.
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2.2 Metody méreni kontaktniho ihlu smaceni

Kontaktni tihel 1ze obecné stanovit dvéma zptisoby, pfimou a nepiimou metodou.?

2.2.1 Piimé metody
Piimé metody jsou zalozeny na goniometrickém méfeni, patii mezi n¢:
1. Méreni ihlu smaceni na naklanéjici se desticce
Jedna se o nejjednodussi a nejstars$i metodu. Desticka zkoumaného materialu je
z Casti ponotena do kapaliny a nasledné naklanéna do doby, neZ je povrch kapaliny
na jedné stran¢ desticky rovny az k ¢are styku mezi deskou a kapalinou. V tom oka-
mziku svird hladina kapaliny s rovinou desticky pravé thel 6. Princip je zobrazen na

Obrazku 6. Nevyhodou této metody je, Ze naméteny kontaktni uhel smaceni se na-

chéazi mezi postupujicim a ustupujicim uhlem.

y
i
2 M
N Ny

=)

Obrazek 6 Méreni thlu smaceni na naklonéné desce®

2. Méreni uhlu smaceni na prisedlé kapce nebo prilinajici bubliné
Metoda pfisedlé kapky (Sessile drop) je nejcastéjsi pouzivana technika pro rovné
povrchy. Je zaloZena na analyze deformovaného tvaru kapky, ktera je umisténa na
pevnim podkladu. K méfeni je potieba goniometrického okularu, diky némuz je mé-
fen kontaktni thel z profilu kapky. Kontaktni tihel je urcen tecnou sedici kapky
v misté kontaktu kapaliny s pevnou latkou. Tu snima videokamera, obraz ptfenasi do
pocitace a tam je kapka pomoci vhodného softwaru vyhodnocena. Podstata této me-

tody je znazornéna na Obrazku 7.
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(a) (b)

Obrazek 7 Prisedla kapka (a) a prilinajici bublina (b)*

Pravé metodou méteni tthlu smaceni na ptisedlé kapce se zabyva tato prace. Sa-

motné provedeni je pak popsano v praktické ¢asti v kapitole Méteni.

2.2.2 Nepiimé metody

Nepiimé metody jsou zalozeny na tenziometrickém méfeni, ptipadné na geometrické ana-

lyze tvaru menisku. Patii mezi né:

3. Kapilarni elevace na svislé destic¢ce
U této metody se méti vyska, do jaké vystoupi meniskus na svislém povrchu des-
ticky, ktera je ponofena do kapaliny. Pfesnost metody je zavisla na presnosti uréena
vysky menisku.
4. Vyvazovani Wilhelmyho desti¢ky
MEéii se zde sila potfebna k vyvazeni desticky svisle ponofené do kapaliny. Pti
ponotovani desticky je ziskan postupujici uhel a pii zpétném pohybu thel sestupujici.
5. Analyza profilu kapky (metoda ADSA)
Jedna se o vypocetni metodu, kdy se z dosedajici kapky na zakladé trigonometrie
vypocita kontaktni uhel. Metoda vychazi z toho, ze zdkladem kapky je kruh. Tim
v8ak vznika neptesnost, protoZe kvili riznorodosti povrchu pevnych latek ma kapka

jen zfidka ptesn¢ kulovity tvar.
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2.3 Smacivost

Podle aplikace polymeru se upravuji jeho vlastnosti. Jak bylo v kapitole o plnivech zmi-
néno, jejich pridavkem miiZzeme ménit fadu parametrii. Mezi né ur€ité patii 1 povrchova

uprava, jako v tomto piipadé smacivost materialu.

Smacivost je projevem adheznich sil pii kontaktu kapaliny s pevnou latkou, jinymi slovy
to je schopnost kapalin pfilnout k povrchu uréitych pevnych latek.'® Projevuji se zde ptitaz-
livé sily mezi ¢asticemi povrchovych vrstev dvou riiznych stykajicich se latek. U¢innost
smadeni zavisi na druhu kapaliny a pevné latky. '° Obecné plati, Ze povrch je smagivy, pokud
kontaktni thel je mensi nez 90° a nesmacivy, pokud je thel vétsi. Pokud je testovaci kapalina

voda, mluvime o hydrofobnim, ¢i hydrofilnim povrchu.

Jednou z ukazek vysoké hydrofobicity povrchu materialu je tzv. lotosovy efekt, ktery je
znazornén na Obrazku 8. Jednd se o efekt, kdy uhel smaceni dosahuje hodnot vyssich nez
150°. Kombinuji se zde povrchové vlastnosti, ale i chemické slozeni. Materialy s touto vlast-
nosti jsou ptirozené samocistici. Necistoty se na jejich povrchu neudrzi a kapicka vody se
spolu s negistotami odvali z povrchu pry¢.?

Snaha o pfipraveni co nejvice nesmacivého povrchu je v prvni fadé hnéna touhou po sa-

mocisticich povrsich. Ty by se daly vyuzit na samocistici okna, jako ochrana stfesnich kry-

tin, solarnich panelt a dale vSude tam, kde hrozi biologické znecisténi.

Obrazek 8 Ukdzka superhydrofobicity — Lotosovy efekt*
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II. PRAKTICKA CAST
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3 PRIiPRAVA ROZROKU

Jak je uvedeno v Tabulce 2, PEO je mimo vodu rozpustny i v fad¢ organickych rozpous-

tédel. Nejvyhodnéjsi je presto prace s vodou, jelikoz se jedna o levné, dostupné a netoxické

rozpoustédlo.

Jako rozpoustédlo byla zvolena voda a roztok etanolu s vodou v poméru 3:2.2! Pro kazdé
rozpoustédlo a koncentraci pak byl pfipraven vzorek polymeru v ¢istém rozpoustédle a vzo-
rek polymeru v rozpoustédle s plnivem. V né€kolika ptipadech bylo navic ptidéno i disper-
gacéni ¢inidlo. Pracovalo se s 7 a2 9 hm. % roztoky, vzorky s plnivem obsahovaly navic 2 hm.
% siliky, ptipadné i 0,1 hm. % dispergacniho ¢inidla. Pfesné sloZeni je uvedeno v Tabulce

3.

Tabulka 3 Receptura pro pripravu roztokiu

PEO FS Rozpoustédlo Dispergacni cinidlo Celkova hmotnost

7 hm. % roztok [g] | 1,75 0,5 22,725 0,025 25

9 hm. % roztok [g] | 2,25 0,5 22,225 0,025 25

Jako plnivo zde byla pouZita silika, kterd by svou vyraznou hydrofobitou méla ovlivnit
vysledny kontaktni ihel smaceni polymeru. Byly pouzity dva druhy, a to silika AEROSIL®
R805, jejiz velikost &stic je 10-12 nm a povrch zaujima 150 m*/g a AEROSIL® R8012

s velikosti ¢4stic 8 nm a povrchem velkym 260 m?/g.

K rozpousténi polymeru PEO o molekulové hmotnosti 300 000 g/mol dochazelo ve vodni
lazni pfi teploté 50 °C na vyhiivaném michadle po dobu né€kolika hodin v zavislosti na pou-
zitém rozpoustédle. V roztocich s etanolem byl PEO rozpustén témét ihned, kdezto vodné
roztoky byly rozpoustény az nékolik hodin. Béhem rozpousténi polymer nejprve vytvofil na
dné gelovitou sedlinu, ktera se postupné pomoci magnetického michadla rozpoustéla. V pri-
behu stani roztokli bylo odpozorovano, ze polymer ma po néjaké dob¢ tendenci opét sedat
na dno a vytvaret gel. Proto bylo nutné pfed kazdym méfenim veskeré vzorky znovu promi-

chat.

Nejveétsi problém vSak bylo zapracovani siliky do roztoku. I pfes nékolikahodinové mi-

chani méla neustale tendenci se na povrchu odseparovat.
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Proto zde probé¢hl i pokus se zapracovanim siliky do roztoku pomoci sonikace, coz je
metoda k homogenizaci smési pomoci ultrazvukové sondy.?® K sonikaci dochézelo sonotro-
dou tvaru kuZele o priméru 3 mm po dobu 20 min.?? Parametry sonikace jsou shrnuty v Ta-

bulce 4. Kvili odvodu tepla vznikajiciho pfi sonikaci, byly vzorky umistény ve vodni lazni.

Tabulka 4 Parametry sonikace

Intenzita Frekvence Cyklus Amplituda

200w 24 kHz 0,5 60 %

3.1 Priprava vzorki

Me¢teni probihalo na dvou typech povrchi. Jednim z nich byly polymerni filmy a dalsi

elektrostaticky zvlaknénd nanovldkna.

Polymerni filmy byly pfipraveny tak, ze se kapka polymerniho roztoku nanesla na pod-
lozni sklicko obalené hlinikovou f6lii a rozettela se rychlym pohybem pomoci spiralového
pravitka. Postup nanaseni polymerniho roztoku je znazornén na Obrazku 9. Hlinikova folie
byla pouZita pfedevsim z toho dlivodu, aby byly zajiStény totozné podminky pro méteni jako
u polymernich nanovlaken, ktera jsou zvldknéna na podklad pravé z hlinikové folie. TakZze
kdyby piipadné doslo k ovlivnéni podkladem, bude v obou ptipadech stejné. Spiralové pra-
vitko je vlastné kovova ty¢, po jejiz délce je vinuti, diky némuz dojde k rovnomérnému na-

neseni vrstvy polymeru.

Obrazek 9 Priprava polymerniho filmu pomoci spirdalového pravitka
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Takto piipravené a jiz suché vzorky byly pfed méfenim jesté ofouknuty sterilnim vzdu-

chem, aby byly odstranény ptipadné c¢asteCky prachu a jinych necistot.

Nanovlakna byla pfipravovana vySe popsanou metodou elektrospinning. Ke zvlaknovani
dochazelo predevsim napétim 25 kV ze vzdalenosti 20 cm. Pro zkoumani vlivu pouzitého
napéti pak bylo pouZito jesté 20 kV a 30 kV. Veskera nanovldkna byla zvldknéna na Ustavu
hydrodynamiky Akademie véd. Nanovlakna byla nachytana na hlinikovou folii a z ni vystfi-
zeny vzorek byl pfichycen k podloznimu sklicku pomoci oboustranné lepici pasky tak, aby
se docililo co nejrovnéjsiho povrchu. Pokud by se hlinikova folie v né¢jakém misté vinila, ¢i
vytvarela hranu, znemoznilo by to kamefe snimat spravné zékladni rovinu podle niz se kon-
taktni uhel pocita. Pro méfeni byl vzdy zvolena oblast, kde bylo nejvétsi pokryti folie vidkny.
Vzorek s nanovldkny se neofukoval, nebot’ by mohlo dojit k poldmani a poni¢eni nanovla-

kenné vrstvy.
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4 MERENI

Meéfeni probihalo na systému pro automatické méteni kontaktniho uhlu sméceni typu
DSA30 od znacky Kriiss metodou sedici kapky pomoci softwaru Kriiss Advance, ktery je
standardn¢ dodavan k ptistroji. Obecné se zatizeni sklada z kamery ptipojené k pocitaci, po-
suvného stolku a davkovaci kapaliny. Aparatura pouzivand k méfeni je zobrazena na Ob-

razku 10.

Obrazek 10 Zarizeni Kriiss

Obrazek 11 Ukdzka kapky nanesené na vzorku
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Samotné méteni probihalo v médu Mapping, kdy po nastaveni parametrti vzorku, jako je
Sirka, délka a pocet chténych kapek na plochu vzorku, pfistroj sam zahjil kapkovani a vy-
hodnoceni jednotlivych hlt sméaceni (Obrazek 11). Na zacatku méfeni je nutné jesté Sirku

kapilary, ktera davkuje kapalinu (v naSem piipad¢ vodu) a objem jednotlivych kapek (3pul).

Obrazek 12 Srovnani vysledku méreni v modu Mapping a redlného vzorku

Velkou vyhodou médu Mapping je moznost pln¢ automatického méfeni a nasledného
jednoduchého vyfazeni hodnot, které byly naméfeny na vyrazné nehomogennim misté
vzorku. I pfes pln€ automatizované méfeni je posléze vhodné veSkera naméfena data zkon-
trolovat, jelikoz pfistroj v nékolika pfipadech zmétil kapku, ktera jesté nebyla prisedla na
povrchu vzorku, ¢i vysela na kapilatre. Takova hodnota pak vyrazn¢ ovlivnila primérnou
velikost kontaktniho uhlu smaceni. K dal§imu ovlivnéni dochazelo v piipadé méteni kon-
taktniho uhlu smaceni u nanovlaken, kdy povrch hlinikové félie nebyl jednolité pokryt po-
lymernimi vlakny, takze n€které hodnoty spisSe odpovidaly hlinikové f6lii. Tento ptipad
pak byl jasné vidét na mape vzorku a dana hodnota mohla byt jednoduse vytazena. Na ob-

razku 12 je vidét porovnani readlného vzorku s vyslednou mapou vzorku.
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5 VYSLEDKY MERENI

Namétené vysledky byly porovnavany z nékolika hledisek. Z pohledu vlivu pouzitého
rozpoustédla, z pohledu pfidavku siliky, a nakonec jsou zatfazeny dal$i vlivy, jako je vliv
sonikace a ptidavku disperga¢niho ¢inidla. V jednom ptipadé¢ byl zkouméam i vliv pouzitého
napéti pii elektrostatickém zvlaknovani. Kontaktni thel smaceni byl méten na polymernich
filmech a nanovlakennych vrstvach. Od sebe se predevsim lisi zapracovanim siliky. U poly-
mernich filmi je silika spiSe orientovana jen na povrchu, naopak nanovlakna jsou ji nepra-

videlné obalena.

5.1 Polymerni filmy

Jelikoz silika v polymernim roztoku neni drzena zadnou chemickou vazbou, tak u poly-
mernich filml nejvice zavisi na tom, jak se podatfilo siliku zapracovat do roztoku a nakolik
pak ma tendenci se znovu oddélovat. Jak je vidét na Obrazku 13, povrch filml se zda byt

jakoby posypany silikou. Pravé jeji mnoZstvi na povrchu pak ovlivni kontaktni thel smaceni.

Obrazek 13 Povrch filmu 7 hm. % roztoku PEO s FS R805 ve vode a etanolu
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5.1.1 Vliv pouzitého rozpoustédla a koncentrace u ¢istych roztoki

U filmi by pouzité rozpoustédlo ani pouzitd koncentrace neméla mit vyznamny vliv na
kontaktni thel smaceni, jelikoz zde rozpoustédlo nijak neméni stavbu polymeru a po vypa-
feni zcela vymizi. Tato teorie se béhem méieni potvrdila, coz je zfejmé v Tabulce 5, kde
jsou uvedeny hodnoty kontaktnich uhlii smaceni filmu piipravenych z ¢istych roztokt 7 hm.

% a 9 hm. % PEO ve vod¢ a ve smési etanolu a vody.

Tabulka 5 Vliv pouzitého rozpoustédla na smacivost PEO filmii

Rozpoustédio Voda Etanol/Voda Voda  Etanol/Voda
Koncentrace PEO [hm. %] 7 7 9 9
CA [7] ‘53i5 49 +5 53+5 54+3

V ptipad¢ uziti vody jako rozpoustédla nemd zvolena koncentrace PEO témét zadny vliv
na kontaktni tthel smaceni. Jeho hodnota se po zaokrouhleni neli$i. Pro film pfipraveny ze 7
hm. % roztoku PEO ve vod¢ je CA (53 5) © a pro film 9 hm. % PEO ve vodé¢ je CA (53=+
5) °. Naopak u rozpoustédla etanol/voda je uz rozdil o néco znatelngjsi. Film piipraveny ze
7 hm. % PEO v etanolu/vodé ma CA (49 +5) ° au 9 hm. % PEO v etanolu/vod¢ méa CA (54
+ 3) °, zde jiZ rozdil ¢ini 5°, avSak jelikoZ nejde o nijak markantni vzrast uhlu, nelze jedno-
znacéng¢ fict, zda jsou roztoky s vyssi koncentraci vhodnéjsi. Stejny zavér plati i pro vliv sa-
motného rozpoustédla. U 7 hm. % roztokd ma vyssi hodnotu kontaktniho uhlu smacéeni film
pripraveny z vodného roztoku, kdezto u 9 hm. % je lehce hydrofobné&jsi film pfipraveny
z roztoku etanol/voda. Jelikoz je zde rozdil pouhy 1°, zd4a se, ze ani pouzité rozpoustédlo

nema na vysledny kontaktni thel smaceni u polymernich filma vliv.
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5.1.2 Vliv pridavku siliky

Jelikoz je silika siln€ hydrofobni a PEO naopak hydrofilni, m¢l by ptidavek siliky snizit
hydrofilitu, tedy i smacivost polymeru.

V Grafu 1 jsou zobrazeny vysledky kontaktnich hlt sméac¢eni filmt pfipravenych ze 7
hm. % roztokid PEO ve vodé, jak z Cistych roztokd, tak i z roztoki s ptidavkem obou typl

silik.

Vliv pridavku FS na ca u film{ pfipravenych z vodnych 7 hm.
% roztokl PEO

49

48
7 hm. % PEO Voda 7 hm. % PEO Voda + FS R805 7 hm. % PEO Voda + FS R812

Graf 1 Vliv pridavku siliky na kontaktni uhel smdceni u filmu pripravenych z vod-
nych 7 hm. % roztokii PEO

Je zde mozZni vy¢ist, Ze po ptidavki siliky R 805 kontaktni thel smaceni dokonce klesl.
Coz s ohledem na dal$i méteni ukazuje na nepiesny vysledek (obecné ptidavek siliky zvy-
Suje CA). Ke zkresleni hodnoty nejspiSe doslo nedostateénym promichanim roztoku pted
nandSenim filmu. Reédlné 1ze tedy porovnavat pouze vliv ptidavku siliky R812. Po jejim
ptidavku vzrostl CA filmu na hodnotu (55 £3) © oproti filmu ptipraveného z ¢istého roz-

toku o 2°.
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V Grafu 2 jsou zobrazeny vysledky kontaktnich thli sméceni filmu ptipravenych z 9
hm. % roztokd PEO ve vodg, jak z Cistych roztokd, tak i z roztoki s ptidavkem obou typl

silik. Zde je jiz vliv ptidavku siliky znatelné;si.

Vliv pridavku FS na CA u filmU pfipravenych z vodnych 9 hm. % roztokl PEO

62 61+2

60

58

56

CA[]

54

52

50

48
9 hm. % PEO Voda 9 hm. % PEO Voda + FS R805 9 hm. % PEO Voda + FS R812

Graf 2 Vliv pridavku siliky na kontaktni vhel smaceni u filmii pripravenych z vod-
nych 9 hm. % roztokii PEO

Po pfidani siliky R805 vzrostl CA na hodnotu (61 + 2) °, pfidani tohoto typu siliky zapfi-
¢ini vyrazny nartst CA o 8°. Film pfipraveny z roztoku s piidavkem siliky R812 ma CA (58
+ 7) °, vzrostl tedy o 5°. V ptipadé filmi ptipravenych z 9 hm. % vodnych roztoki PEO

dosahuje nejvyssiho kontaktniho uhlu smaceni smés se silikou R805.
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V Grafu 3 jsou zobrazeny vysledky kontaktnich uhli smaceni filmt pfipravenych ze 7
hm. % roztokd PEO v rozpoustédle etanol/voda, jak z Cistych roztokd, tak i z roztoku s pfi-

davkem obou typi silik.

Vliv pfidavku FS na CA u filma pripravenych ze 7 hm. % roztok( PEO v
etanolu/vodé

46

44
7 hm. % PEO Etanol/Voda 7 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R805 7 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R812

Graf 3 Vliv pridavku siliky na kontaktni vhel smaceni u filmu pripravenych ze 7
hm.% roztokit PEO v etanolu/vodé

Po ptidani siliky R805 vzrostl CA na hodnotu (56 + 3°, pfidani tohoto typu siliky zapfi€ini
nartist CA o 7°. Film ptipraveny z roztoku s piidavkem siliky R812 ma CA (58 + 7) °, vzrostl
tedy o 4°. V ptipad¢ filmu ptipravenych ze 7 hm. % roztoki PEO v etanolu/vod¢ dosahuje

nejvyssiho kontaktniho thlu smaceni také smés se silikou R805.
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V Grafu 4 jsou zobrazeny vysledky kontaktnich uhlid smaceni filmi ptipravenych z 9 hm.
% roztokli PEO v rozpoustédle etanol/voda, jak z Cistych roztokt, tak i z roztokt s ptidav-

kem obou typi silik.

Vliv pridavku FS na CA u filmU pfipravenych z 9 hm. % roztok( PEO v
etanolu/vodé

61
60 60+7

59 59+3
58

e .57

CA

56
55
54
53
52

51
9 hm. % PEO Etanol/Voda 9 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R805 9 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R812

Graf 4 Vliv pridavku siliky na kontaktni uihel smdceni u filmii pripravenych z 9
hm.% roztokit PEO v etanolu/vodé

Po pfidani siliky R805 vzrostl CA na hodnotu (60 + 7) °, pfidani tohoto typu siliky zapfi-
¢ini nartst CA o 6°. Film pfipraveny z roztoku s ptfidavkem siliky R812 ma CA (59 £ 3) °,
vzrostl tedy o 5°. V ptipadé filmu piipravenych z 9 hm. % roztokti PEO v etanolu/vod¢ opét

dosahuje nejvyssiho kontaktniho uhlu smaceni smés se silikou R805.

Tabulka 6 zobrazuje prehled vSech naméfenych hodnot pfi sledovani vlivu ptidavku si-
liky. Dv€ zvyraznéné hodnoty ukazuji nejvyssi hodnotu kontaktniho uhlu sméceni, tedy 1
nejvyhodnéjsi kombinaci pouzitého rozpoustédla, koncentrace roztoku, a hlavné pouzitého
typu siliky. Nejlepsich vysledkl bylo dosazeno ptidanim siliky R805. Nejvyssi hodnotu CA
ma film pfipraveny z 9 hm. % roztoku PEO ve vodé¢ se silikou R805, a to (61 +2) °. Druhou
nejvyssi hodnotu ma film ptipraveny z 9 hm. % roztoku PEO ve etanolu/vodé se silikou

R805 (60 + 7) °.
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Tabulka 6 Prehled namérenych hodnot pri sledovani vlivu pridavku siliky u polymernich

filmi

Smés CA [°]
7 hm. % PEO Voda 53+5
7 hm. % PEO Voda + FS R805 51+3
7 hm. % PEO Voda + FS R812 55+3
7 hm. % PEQO Etanol/Voda 49+ 6
7 hm. % PEQO Etanol/Voda + FS R805 | 56 +3
7 hm. % PEO Etanol/Voda + FSR812 | 54+ 1
9 hm. % PEO Voda 53+£3
9 hm. % PEO Voda + FS R805 61+2
9 hm. % PEO Voda + FS R812 58+7
9 hm. % PEO Etanol/Voda 54+3
9 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R805 | 60 £7
9 hm. % PEO Etanol/Voda + FSR§12 | 59+3

5.1.3 Dalsi vlivy

V ptipadé n€kterych vzorkil byl zkouman i vliv pfidani emulgéatoru ke smési, ¢i jak velky

dopad méla na zapracovani siliky sonikace. Jelikoz se tyto postupy z pohledu zvySovani

kontaktniho tthlu smaceni ukézaly jako neefektivni a da se fici 1 zbyte¢né. Navic pii delsi

dobé¢ sonikace hrozi zkracovani polymernich fetézci, proto tedy bylo od této metody upus-

téno. Proto jsou zde uvedeny jen ptiklady, nikoliv ucelené fady. Kazdy vliv je vzdy porovnan

s Cistymi polymernimi roztoky a s partnerem s plnivem bez emulgatoru, ¢i pouzité sonikace.

Ve vsech piipadech doslo k vyraznému poklesu hodnot CA. Po ptidavku emulgatoru, so-

nikaci, ¢i pouzité obojiho ziskdme sice homogennéjsi systém, ale dé€je se tak na ukor povr-

chovych vlastnosti. MnoZstvi siliky na povrchu ubylo, jelikoz je vice rozptylena v objemu.
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V Grafu 5 jsou zobrazeny vysledky kontaktnich thli sméac¢eni u filmi pfipravenych z 9

hm. % roztokti PEO v etanolu/vodé¢ se silikou R805, s pfidavkem emulgatoru a pouzitim

sonikace.

Vliv pfidavku emulgatoru a sonikace na CA u film{
pripravenych z 9 hm. % roztok( PEO v etanolu/vodé s
pridavkem FS R805

70
60
50
40
<
(@]
30
20
10
0
9 hm. % PEO 9 hm. % PEO 9 hm. % PEO 9 hm. % PEO 9 hm. % PEO
Etanol/Voda Etanol/Voda + FS Etanol/Voda + FS Etanol/Voda + FS Etanol/Voda + FS
R805 R805 + SONIKACE R805 + TWEEN R805 + TWEEN +
SONIKACE

Graf'5 Vliv pridavku emulgatoru a sonikace na kontaktni uhel smaceni u filmii

pripravenych z 9 hm. % roztokit PEO v etanolu/vodeé s pridavkem siliky R805

Po ptidani emulgatoru TWEEN k 9 hm. % roztoku PEO v etanolu/vodé se silikou R805
se CA filmu zménil na hodnotu (28 £ 1) °, klesl tedy o celych 33°. Sonikaci 9 hm. % roz-
toku PEO v etanolu/vodé se silikou R805 klesl o 36° na hodnotu (25 + 1) °. Pfi pouziti

obou téchto vlivli, emulgatoru a sonikace, je vysledny CA na hodnoté (27 £ 1) °.
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V Grafu 6 jsou zobrazeny vysledky kontaktnich thli sméac¢eni u filmi ptipravenych z 9
hm. % roztokti PEO v etanolu/vodé¢ se silikou R812, s pfidavkem emulgatoru a pouzitim

sonikace.

Vliv pfidavku emulgatoru a sonikace na CA u film{
pripravenych z 9 hm. % roztok( PEO v etanolu/vodé s
pridavkem FS 812

70

60

50

CA[]

30

20

10

9 hm. % PEO 9 hm. % PEO 9 hm. % PEO 9 hm. % PEO 9 hm. % PEO
Etanol/Voda Etanol/Voda + FS Etanol/Voda + FS Etanol/Voda + FS Etanol/Voda + FS
R812 R812 + SONIKACE R812 + TWEEN R812 + TWEEN +
SONIKACE

Graf 6 Vliv pridavku emulgatoru a sonikace na kontaktni uhel smdceni u filmii

pripravenych z 9 hm. % roztokit PEO v etanolu/vodeé s pridavkem siliky R812

Po ptidani emulgatoru TWEEN k 9 hm. % roztoku PEO v etanolu/vodé se silikou R812
se CA filmu zménil na hodnotu (27 £+ 1) °, klesl tedy o celych 31°. Sonikaci 9 hm. % roz-
toku PEO v etanolu/vodé se silikou R812 klesl o 23° na hodnotu (35 + 1) °. Pfi pouziti

obou téchto vlivli, emulgatoru a sonikace, je vysledny CA na hodnoté (22 + 1) °.
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Jak 1ze z Tabulky 7 vy¢ist, tak ptidavek emulgatoru vyrazné snizuje vysledny kontaktni
uhel polymernich filmut. Jelikoz emulgator snizuje povrchové napéti, pomiize zapracovat
siliku do objemu roztoku. Je zde vSak na povazenou, zda-li mimo to nesnizuje 1 kontaktni
uhel smési. Pokles tedy miize byt zplisoben jak ubytkem siliky na povrchu vlivem vétsi ho-
mogenizace, ¢i pravé samotnou piitomnosti emulgatoru.

Sonikace opét napomaha zapracovat siliku, tudiz po jejim pouziti maji polymerni filmy nizsi

kontaktni (thel smaceni.

Tabulka 7 Prehled namérenych hodnot pri sledovani viivu pridavku emulgatoru a soni-
kace u filmu pripravenych z 9 hm. % roztokit PEO v etanolu/vode s pridavkem siliky R805
nebo R812

Smés CA[7]
9 hm. % PEO Etanol/Voda 535
9 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R805 61+ 2
9 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R812 58+ 7
9 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R805 + SONIKACE 26+ 1
9 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R812 + SONIKACE 35+1
9 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R805 + TWEEN 28+1
9 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R812 + TWEEN 27+1
9 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R805 + TWEEN + SONIKACE | 27 + 1
9 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R§12 + TWEEN + SONIKACE | 22 + ]
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5.2 Polymerni nanovlakna

Nanovlakenné vrstvy nemaji na rozdil od polymernich filmu jednolity povrch, v zavis-
losti na pouzitém rozpoustédle, koncentraci, plnivech maji vice, ¢i mén¢ jemnou strukturu,
porovitost, ¢i tloustku. Tudiz se kontaktni uhel sméceni li$i i u nanovlaken pfipravenych
z roztokl bez plniv. Jak jde vidét na Obrazku 14, nanovladkna jsou silikou nerovnomérné
obalena, coz je jedna z odlisnosti od polymernich vrstev. Navic zde vyznamnou roli hraje 1
okolni prostfedi v némz dochazelo ke zvlaknovani. Bohuzel zde v n¢kolika piipadech byly
pfipravend nanovlakna natolik jemna, ¢i jich bylo velmi malo, takze méfeni jejich kontakt-

nich uhli smaceni nebylo mozné.

SEM MAG: 12.3 kx Det: SE VEGA3 TESCAN

WD: 9.99 mm 8I: 10.00 5pm
Scan speed: 6 SEM HV: 10.0 kV Performance in hanospace

Obrazek 14 Snimek ze SEM nanovlakenné vrstvy pripravené z vodného9 hm. %

roztoku PEO s FS R805 a emulgatorem TWEEN
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5.2.1 Vliv pouzitého rozpoustédla

Oproti polymernim filmim u elektrostaticky zvldknénych nanovlédken hraje pouzité roz-
poustédlo vyznamnou roli, znatelné ovlivni kvalitu a tloustku vlaken. To jisté plati 1 pro

koncentraci, vliv koncentrace je znazornén v Tabulce 8

Tabulka 8 Vliv koncentrace vodnych roztokii na tloustku nanovidken
Rozpoustedlo Voda Voda

Koncentrace PEO [hm. %] ‘ 7 9
Primér nanovidkna [nm] ‘ 180 +28 267 +43

Jak je z Tabulky 9 ziejmé, s vyssi koncentraci kontaktni thel smaceni vyrazné klesa. Jak
vypliva z teorie, s rostouci koncentraci roste i1 tloustka nanovldknen, coz zplisobilo mensi
celistvost nanovlakenné vrstvy.!> Vlakna tedy byla jiz od pohledu silng&jsi, aviak vrstva ne-

byla homogenni.

Tabulka 9 Vliv pouzitého rozpoustédla na smacivost PEO nanovldken

Rozpousteédlo Voda Etanol/Voda Voda  Etanol/Voda
Koncentrace PEO [hm. %] ‘ 7 7 9 9
CA [°] ‘41i4 - 2+2  36+4

V ptipad¢ nanovlaken pfipravenych ze 7 hm. % roztokid PEO v etanulu/vodé nebylo
mozné urcit kontaktni thel sma€eni, nebot’ nanovlakenna vrstva byla neméfitelnd. D4 se tedy
fict, tato kombinace rozpoustédla a koncentrace je naprosto nevhodnd. Naopak nanovldkna
pfipravena ze 7 hm. % vodnych roztoki PEO dosahuji nejvyssi hodnoty, a to (41+4) °, coz
odpovida dokonce dvojnasobné hodnoté oproti nanovlaknim ptipravenych z vodného roz-

toku vyssi koncentrace.
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5.2.2 Vliv pridavku siliky

V Grafu 7 jsou zobrazeny vysledky kontaktnich hli smaceni nanovlaken ptipravenych
ze 7 hm. % roztokli PEO ve vodg¢, jak z ¢istych roztok, tak i z roztokt s ptfidavkem obou

typt silik.

Vliv pfidavku FS na CA u nanovlaken pfipravenych z vodnych
7 hm. % roztokl PEO

47
46+1

46
45

— 44 44%3
S a3

42 41t4
2
40

39

38
7 hm. % PEO Voda 7 hm. % PEO Voda + FS R805 7 hm. % PEO Voda + FS R812

Graf 7 Vliv pridavku siliky na kontaktni uihel smaceni u nanovlaken pripravenych

z vodnych 7 hm. % roztokit PEO

Po ptidani siliky R805 vzrostl CA nanovlaken na hodnotu (46 = 1) °, pfidani tohoto typu

wrwe

Nanovlédkna pfipravend z roztoku s pridavkem siliky R812 maji CA (44 + 3) °, vzrostl
tedy o 3°. V ptipad¢ nanovlaken pfipravenych z 7 hm. % vodnych roztoki PEO dosahuje

nejvyssiho kontaktniho thlu smaceni smés se silikou R805.

V Grafu 8 jsou zobrazeny vysledky kontaktnich hlti sméa¢eni nanovlaken pfipravenych
z 9 hm. % roztokit PEO ve vodg¢, jak z Cistych roztoka, tak i z roztokil s ptfidavkem obou

typi silik.
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Vliv pfidavku FS na CA u nanovlaken pfipravenych z vodnych
9 hm. % roztok( PEO

9 hm. % PEO Voda 9 hm. % PEO Voda + FS R805 9 hm. % PEO Voda + FS R812

Graf 8 Vliv pridavku siliky na kontaktni uhel smdceni u nanovlaken pripravenych

z vodnych 9 hm. % roztokit PEO

Po ptidani siliky R805 vzrostl CA nanovlaken na hodnotu (27 £ 1) °, pfidani tohoto typu
siliky zapfticini narist CA pouze o 4°. Nanovldkna pfipravena z roztoku s piidavkem siliky
R812 maji CA (34 £ 1) °, vzrostl tedy o 9°. V pfipad€ nanovlaken ptipravenych z 9 hm. %

vodnych roztokit PEO dosahuje nejvyssiho kontaktniho uhlu smaceni smés se silikou R812.

Jak je vidét na Obrazku 15 zde ma vliv koncentrace na tloustku nanovlaken.

T —— e = A
L N P W
SEMMAG: 19.200 Cet: 38 r [N} | | VEGAD TESCANE BENW WAD: 10.0 kx it SE

WO 1005 e [ e X S WU 10.07 miv Bt 8.00

"
Sean Speed B SEWE: 120 LY BN 1N WsEpate SE0D Bpdid: § FEM M 0D EY e e R

Obrazek 15 Snimky ze SEM u nanovlaken pripravenych z (A) 7 hm. % roztoku
PEO ve vodeé se silikou R805, (B) 9 hm. % roztoku PEO ve vodeé se silikou R805
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V Grafu 9 jsou zobrazeny vysledky kontaktnich uhli smac¢eni nanovlaken ptipravenych
ze 7 hm. % roztokidi PEO v rozpoustédle etanol/voda s pouzitim obou typti silik. Bohuzel zde
neni uvedena hodnota CA nanovlaken z Cistého polymerniho roztoku, jelikoz jejich vrstva
byla neméftitelna. Jak jiz bylo zminéno, mimo rozpoustédlo a koncentraci hraji vyraznou roli
pfti elektrostatického zvlaknovani i okolni podminky v laboratofi. Coz mohlo mit vliv na stav

nanovlaken, kterd byla velmi jemna.

Vliv pridavku FS na CA u nanovlaken pripravenych ze 7 hm. %
roztokl PEO v etanolu/vodé

50
49,5
49
485

47,5
47
46,5
46
45,5

47 +1

7 hm. % PEO Etanol/Voda 7 hm. % PEO Etanol/Voda + FS 7 hm. % PEO Etanol/Voda + FS
R805 R812

Graf 9 Viiv pridavku siliky na kontaktni uihel smaceni u nanovlaken pripravenych

ze 7 hm. % roztokit PEO v etanolu/vodé

Nanovlékna pfipravend z roztokl s pfidavkem siliky R805 maji hodnotu CA (47 £1) °.
Nanovlakna ptfipravend z roztoku s piidavkem siliky R812 maji CA (50 £ 1) °. V ptipade
nanovlaken pfipravenych ze 7 hm. % roztok PEO v etanolu/vodé dosahuje nejvyssiho kon-

taktniho thlu smaceni také smés se silikou R812.
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V Grafu 10 jsou zobrazeny vysledky kontaktnich tihlti sméceni nanovlaken ptipravenych
z 9 hm. % roztokli PEO v rozpoustédle etanol/voda, jak z Cistych roztokt, tak i1 z roztokt

s ptfidavkem obou typt silik.

Vliv pridavku FS na CA u nanovldken pfipravenych z 9 hm. %
roztokl PEO v etanolu/vodé

Al 41 +2

40 40+5

39

38

37

36

35

34

33
9 hm. % PEO Etanol/Voda 9 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R805 9 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R812

Graf 10 Vliv pridavku siliky na kontaktni uhel smaceni u nanovlaken pripravenych

z 9 hm. % roztokit PEO v etanolu/vodé

wrwe

nartist CA o 5°. Nanovldkna pfipravena z roztoku s pfidavkem siliky R812 maji CA (40 +
5) ©, vzrostl tedy o 4°. V ptipadé nanovlaken ptipravenych z 9 hm. % roztoki PEO v eta-

nolu/vod¢ dosahuje nejvyssiho kontaktniho uhlu sméceni také smés se silikou R805.
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Tabulka 10 zobrazuje ptehled vSech namétenych hodnot pfi sledovéni vlivu pridavku si-

liky u nanovlakennych vrstev. Zde neni mozné jednotné fict, ktera silika je lepsi.

V piipadé nanovldken z vodnych roztokii maji nejvyssi kontaktni uhel sméaceni nano-
vldkna pfipravend ze 7 hm. % roztokli PEO ve vod¢ s ptidavkem siliky R805. KdeZzto u
nanovlaken z etanolu/vody ma nejvyssi hodnotu CA 7 hm. % PEO v etanolu/vodé se silikou
R812. Dvé zvyraznéné hodnoty ukazuji nejvyssi hodnotu kontaktniho tthlu smaceni, tedy i
nejvyhodnéjsi kombinaci pouzitého rozpoustédla, koncentrace roztoku, a hlavné pouzitého

typu siliky.

Nejvyssi hodnotu CA maji nanovlakna piipravend ze 7 hm. % PEO v etanolu/vodé se
silikou R812, a to (50 £+ 1) °. Druhou nejvyssi hodnotu maji nanovlékna ptipravena ze 7 hm.

% PEO v etanolu/vode se silikou R805 (47 £ 1) °.

Tabulka 10 Prehled namérenych hodnot pri sledovani viivu pridavku siliky u nanovlaken

Smés CA [°]
7 hm. % PEO Voda 41 +£4
7 hm. % PEO Voda + FS R805 46 £ 1
7 hm. % PEO Voda + FS R812 44 £3

7 hm. % PEO Etanol/Voda -
7 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R805 | 47 +1
7 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R812 | 50 +1

9 hm. % PEO Voda 23+2
9 hm. % PEO Voda + FS R805 27 +1
9 hm. % PEO Voda + FS R812 34+1
9 hm. % PEO Etanol/Voda 364

9 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R805 | 41 +2
9 hm. % PEO Etanol/Voda + FS R812 | 40+ 5
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5.2.3 Dalsi vlivy

Jelikoz pouzitym napétim pfi elektrostatickém zvlakiiovani mtizeme ovliviiovat tlousStku
nanovlaken, pficemz se zvysujicim se napéti tlouStka klesa, je mozné, ze tento faktor bude
mit vliv i na kontaktni ahel smaceni. '* V tivahu totiZ ptipada fakt, Ze na ten¢i vlakno nasedne
mén¢ siliky a nebude tolik obalené, tudiz jeho smécivost nebude tolik ovlivnéna. Napéti se
meénilo pii elektrostatickém zvladknovani 7 hm. % roztokii poly(etylen oxidu) v rozpoustédle
voda/etanol se silikou R 805. Piesto, ze by tento parametr mohl ovlivnit kontaktni tthel sma-
Ceni je z Tabulky 11 zfejmé, ze zmény jsou minimalni a nedochdzi k zadné zavislosti mezi
kontaktnim tihlem smaceni a pouzitym napétim. V piipadé 20 kV a 25 kV jsou hodnoty

stejné a pro 30 kV tihel mirn¢ klesa.

Tabulka 11 VIiv pouzitého napéti na vysledny kontaktni uhel smaceni

7 hm. % PEO Voda/Etanol + FS R805
U [kV] ‘ 20 25 30
CA [] ‘ 501 50+1 48+1

Dal$im zkoumanym vlivem je pak ptfidavek emulgatoru do polymerniho roztoku, ¢i
jeho sonikace. Oba vlivy napomahaji zhomogenizovat siliku v roztoku. I u vyslednych na-
novlaken by tedy méla byt vice zapracovana v jejich objemu. Oproti filmim by zde ale

tyto vlivy mély pomoci rovnomérnéji rozmistit siliku po povrchu nanovlaken.
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V Grafu 11 jsou zobrazeny vysledky kontaktnich uhlti smaceni u nanovlaken pfiprave-
nych z vodnych 9 hm. % roztokli PEO se silikou R805, s pfidavkem emulgatoru a pouzitim

sonikace.

Vliv pridavku emulgatoru a sonikace na CA u nanovlaken
pfipravenych z vodnych 9 hm. % roztok( PEO s pfidavkem FS
R805
40
372

35

30

25

CA[]

20

15

10

9hm. % PEO Voda 9hm.% PEO Voda+ 9hm.% PEO Voda+ 9 hm. % PEO Voda+ 9 hm. % PEO Voda +
FS R805 FS R805 + SONIKACE FS R805+ TWEEN  FS R805 + TWEEN +
SONIKACE

Graf 11 Vliv pridavku emulgadtoru a sonikace na kontaktni uhel smdceni u nanovla-

ken pripravenych z vodnych 9 hm. % roztokiit PEO s pridavkem siliky R805

Po ptidani emulgatoru TWEEN k vodnym 9 hm. % roztoku PEO se silikou R805 se CA
nanovldken zménil na hodnotu (37 + 2) °, vzrostl o 10°. Novldkna pfipravend ze sonikova-
ného, vodného 9 hm. % roztoku PEO se silikou R805 byla nemétitelna. Pti pouziti obou

téchto vlivil, emulgatoru a sonikace, je vysledny CA na hodnoté (27 = 2) °.
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V Grafu 12 jsou zobrazeny vysledky kontaktnich uhlti smaceni u nanovlaken pfiprave-
nych z vodnych 9 hm. % roztokli PEO se silikou R812, s pfidavkem emulgatoru a pouzitim

sonikace.

Vliv pridavku emulgatoru a sonikace na CA u nanovlaken
pfipravenych z vodnych 9 hm. % roztok( PEO s pfidavkem FS
812

40

35 34+1

30

25

CA[]

20

15

10

9hm. % PEO Voda 9hm.% PEO Voda+ 9hm.% PEO Voda+ 9 hm. % PEO Voda+ 9 hm. % PEO Voda +
FS R812 FS R812 + SONIKACE FSR812 + TWEEN FSR812 + TWEEN +
SONIKACE

Graf 12 Vliv pridavku emulgadtoru a sonikace na kontaktni uhel smaceni u nanovla-

ken pripravenych z vodnych 9 hm. % roztokiit PEO s pridavkem siliky R§12

Po ptidani emulgatoru TWEEN vodnym 9 hm. % roztoku PEO se silikou R812 se CA
filmu zménil na hodnotu (32 £ 1) °, klesl o 2°. Novlakna pfipravend ze sonikovaného, vod-
ného 9 hm. % roztoku PEO se silikou R812 byla opét neméfitelna. Pti pouziti obou téchto

vlivl, emulgétoru a sonikace, je vysledny CA na hodnoté (23 £ 1) °.
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Na Obrazku 16 jsou pak tyto vlivy zndzornény. Jasné Ize vidét, Ze se méni i tloust’ka

vldken a mnozstvi siliky na jejich povrchu.

l’? FRSE

SEM MAD: 10.00 kx Det: 88
WD: 1099 men B1: 16.00
Scan spoad: § SEM HV: 10.0 KV Performance in nanospace Scan = 72 100 b Rrmancy 11 nenpaTe SCAN SEERD: 6 SEM MV 103 KV PErCrMANCE 1 FANOSpacE

Obrdazek 16 Snimek ze SEM nanovlaken pripravenych z (4) 9 hm. % roztoku PEO
ve vode se silikou R812, (B) 9 hm. % roztokit PEO ve vodé se silikou R812 a
emulgatorem TWEEN, (C) sonikovanych 9 hm. % roztokit PEO ve vodé se silikou
R812 a emulgatorem TWEEN

Jak lze vycist z Tabulky 12, zde jiz ptidavek emulgétoru a sonikace nema natolik vyrazny
vliv jako u polymernich filmia. Pfidani do emulgéatoru do 9 hm. % roztoku PEO ve vodé¢ se
silikou R805 dokonce napomohl k naristu vysledného kontaktniho thlu smaceni nanovla-
ken. Nanovlakna na povrch nepojmou takové mnozstvi siliky jako polymerni filmy, tudiz i

pfes vétsi zapracovani siliky do objemu neni jeji ibytek na povrchu tak vyrazny.

Tabulka 12 Prehled namérenych hodnot pri sledovani vilivu pridavku emulgatoru a soni-
kace u nanovlaken pripravenych z vodnych 9 hm. % roztoku PEO s pridavkem siliky R805
nebo R812

Smés CA[°]
9 hm. % PEO Voda 2242
9 hm. % PEO Voda + FS R805 27+1
9 hm. % PEO Voda + FS R812 34+1

9 hm. % PEO Voda + FS R805 + SONIKACE -
9 hm. % PEO Voda + FS R812 + SONIKACE -
9 hm. % PEO Voda + FS R805 + TWEEN 37+2
9 hm. % PEO Voda + FS R812 + TWEEN 32=+1
9 hm. % PEQ Voda + FS R805 + TWEEN + SONIKACE | 27 £ 2
9 hm. % PEO Voda + FS R812 + TWEEN + SONIKACE | 33+ 1
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6 ZAVER
Z provedenych méteni vyplyva, Ze aCkoliv ma silika vliv na vysledny kontaktni thel sma-
¢eni, neni jeho zvétSeni natolik vyrazné jako bylo oc¢ekdvané. Vysledné polymerni filmy 1

nanovlakna se staly mén¢ hydrofilni, avSak zadna z kombinaci nedosahuje pozadovani hra-

nice 90°, aby se o nich mohlo mluvit jako o hydrofobnich.

U polymernich filmt bez plniva nema pouzité rozpoustédlo ani koncentrace vliv na vy-
sledny kontaktni tthel smaceni. Z pohledu vlivu piidavku siliky je zde nejvyhodnéjsi pouzit
siliku R805, ta ve vSech ptipadech dosahovala nejvyssich hodnot CA. Nejlepsiho vysledku
bylo dosazeno u vodného 9 hm. % roztoku PEO se silikou R805, hodnota kontaktniho thlu
smaceni filmu pfipraveného z tohoto roztoku je (61 + 2) °. Pfidani emulgatoru, ¢i vyuziti
sonikace pro homogenizaci roztoku se ukdzalo jako nevyhodné. Doslo k vétSimu zapraco-

vani siliky do objemu na tkor vysledného kontaktniho thlu smaceni.

V ptipadé polymernich nanovlaken se jako nejlepsi rozpoustédlo jevi vodny roztok o kon-
centraci 7 hm. % PEO. Nanovlakna pfipravend z tohoto roztoku maji CA (41 £ 4) °. Oproti
filmim u nanovlaken neni jednoznacné jasné, kterd silika je nejvhodnégjsi. Piesto ale bylo
nejvyssi hodnoty CA dosazeno u nanovlaken ptipravenych ze 7 hm. % roztokd PEO v eta-
nolu/vodé s vyuzitim siliky R805, takova nanovldkna méla CA (50 £ 1) °. Pouziti sonikace
k homogenizaci roztoku nemé na vysledny CA nanovldken znacny vliv, avSak piidavek
emulgatoru dokonce napomohl ke zvySeni CA. U nanovlaken byla navic moZnost sledovat

vliv pouzitého napéti pii zvlaknovani, ukazalo se, Ze s vyS$§im napétim CA mirné klesa.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK
PEO  Poly(etylen oxid)
PEG  Polyetylen glykol

FS Fumed silica.

CA Kontaktni uhel
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