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ABSTRAKT

Diplomova prace popisuje piipravu mikrokapsli na bazi polystyrenu pomoci metody suspen-
zni polymerace. Nejprve byly pfipraveny mikrokapsle o riiznych koncentracich pouzitych
chemikalii. M¢énila se koncentrace parafinového vosku, ktery je jednim z nejvice pouziva-

nych materialt s fazovym piechodem a také se ménil druh a podil pouzitého plniva.

Ptipravené mikrokapsle byly testovany metodou skenovaci elektronové mikroskopie a dife-
rencialni skenovaci kalorimetrie. U jednotlivych vzorkl byl nasledné vyhodnocen jejich vliv

na morfologii, distribuci velikosti ¢astic a jejich teplotni vlastnosti.

Klicova slova: materidly s fdzovym ptechodem, mikroenkapsulace, mikrokapsle, mont-

morillonit, parafin, styren, suspenzni polymerace.

ABSTRACT

The diploma thesis describes preparation of microcapsules based on polystyrene using the
method of suspension polymerization. First, microcapsules with different concentrations of
the different chemicals were prepared. The concentration of paraffin wax, which is one
of the most widely used phase transition materials, has changed, as has the type and
proportion of filler used. Further, the prepared microcapsules were tested by scanning
electron microscopy and differential scanning calorimetry. Next, the individual samples
were evaluated for their effect on morphology, particle size distribution and their

temperature properties.

Keywords: Phase Change Materials, Microencapsulation, Microcapsules, Montmorillonite,

Paraffin Wax, Styrene, Suspension Polymerization.
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UVOD

Diplomové prace je zaméfena na vyrobu mikrokapsli na bazi polystyrenu. Jako jadro
byl zvolen jeden z nejvice pouzivanych materidli s fizovym ptechodem (PCM), parafinovy
vosk. Jako materialy s fazovym pfechodem je mozné oznacit takové materialy, které pii fa-
zovych pfechodech umoznuji ukladani a uvolilovani energie. NejcastéjSim fadzovym piecho-
dem je pevna latka—kapalina. K zapouzdieni materidlu s fdzovym ptfechodem se pouziva me-
tody mikroenkapsulace. Podstatou této metody je vytvofeni polymerni schranky kolem ka-
pek nebo ¢astic materidlu jadra. Vznikaji kapsle mikroskopickych rozmér, kulovitého nebo

nepravidelného tvaru, o velikosti 1 az 2000 mikrometrt. (Arshady, 1999)

Materidl se timto zpisobem upravuje z mnoha divodui. Piikladem je napft. regulace uvoliio-
vani zapouzdieného materidlu do okolniho prostfedi, pfeména tekutin a lepkavych pevnych
latek na sypké latky, zvySeni stability materidlu v okolnim prostfedi nebo miseni nemisitel-
nych materialti. Technologie enkapsulace materiald s fazovym pfechodem tak nachézi uplat-
néni v fad€ primyslovych odvétvi, naptiklad v primyslu textilnim, farmaceutickém, staveb-

nim nebo energetickém. (Felcmanova, 2006)

Mezi metody mikroenkapsulace materidli s fAzzovym pfechodem patii napiiklad polymerace
na rozhrani fazi, polymerace in-situ, potahovani, iontova Zelatinace, suseni rozprasovanim,
koacervace, suspenzni nebo emulzni polymerace. Suspenzni polymerace se fadi mezi nej-
Castéji pouzivané metody k ptipravé parafinovych kapsli na bazi polystyrenu. (Giro-Paloma,

2016)

Cilem diplomové préce je vypracovat reSersi zabyvajici se problematikou mikrokapsli, pfi-
pravit mikrokapsle na bazi polystyrenu a vosku v kombinaci s mineralnimi plnivy. Dale
pak otestovat piipravené materialy. U piipravenych mikrokapsli bude sledovana morfologie
mikrokapsle, distribuce velikosti ¢astic ziskanych mikroenkapsulaci pomoci skenovaci elek-
tronové mikroskopie a teplota tdni materialu jadra metodou diferen¢ni skenovaci kalorime-

trie.



I. TEORETICKA CAST
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1 MATERIALY S FAZOVYM PRECHODEM

Materidly s fazovym ptechodem jsou oznacované jako PCM (Phase Change Materials).
PCM je skupina materiall, které jsou pii fazovém prechodu schopné absorbovat, uskladnit
a v pripad¢ potfeby uvolnit obrovské mnozstvi energie. (Jurkowska, 2016) Materialy s fazo-
vym piechodem ukladaji energii pomoci latentniho (skrytého) tepla!. Energie je uloZena
nebo uvolnéna z PCM v pribéhu fazové zmény, tedy pii tdni materidlu nebo pii jeho tuhnuti,
které probihd pii témét konstantni teploté. Teplota materidlu se béhem samotné fazové
zmény neméni. V prabéhu taveni PCM pomoci absorpce tepla vytvaii chladici efekt a pfi
tuhnuti PCM uvolnénim tepla ohtivaji. Nevyhodou aplikace PCM je nutnost pouziti speci-
alnich latentnich tepelnych zatfizeni pro vymeénu tepla, které prodrazuji cely systém. (Ja-

mekhorshid, 2014)

Existuje fada fazovych ptechodu:

a) tani (pevna latka—kapalina),

b) tuhnuti (kapalina—pevna latka),
c) kondenzace (plyn—kapalina),
d) vyparovani (kapalina—plyn),
e) sublimace (pevna latka—plyn),

f) desublimace (plyn—pevna latka). (Gao, 2014)

Féazové ptechody vypatovani a sublimace se pro uchovavani energie z divodu pon¢kud vy-
sokého latentniho tepla a velkého objemu plynu nevyuzivaji. Zmeény objemu zptsobuji ne-
prakti¢nost systému. Zadané je skladovani energie s vyuzitim latentniho tepla pomoci fizo-
vého piechodu pevna latka—kapalina. Tento pfechod disponuje relativné vysokou hustotou
ukladani energie, kdy pro ulozeni ur¢it¢ého mnoZstvi energie neni potfeba velkd hmotnost

a velky objem materidlu jako u ptechodu kapalina—plyn, pevna latka—plyn. (Gao, 2014)

! Jednim z nejbéznéjsich fazovych piechodii je zména fize mezi vodou a ledem, k nize dochézi okolo 0 °C.
Tajici led absorbuje asi 335 kJ latentniho tepla na 1 kilogram latky. Pfi zvySeni teploty vody o 1 °C, je absor-
bovano pouhych 4 kJ/kg mérného skupenského tepla. Z uvedeného pak vyplyva, ze pfi fazové zméné PCM
je vice energie ukladano, pfip. uvoliiovano latentnim teplem nez mérnym skupenskym teplem. (Khan, 2017)

11



1.1 Pozadavky na materialy s fazovym prechodem

Nékteré PCM disponuji sklony k podchlazeni, jiné maji tendenci fazové separovat nebo ko-
rodovat. Materidly s fizovym pfechodem maji fadu vhodnych, ale i nevhodnych vlastnosti.

Pro ucely vybéru nejvhodnéjsi latky pro danou aplikaci existuje fada pozadavkl. Nejdualezi-

t¢jSim z nich je vysoka tepelna kapacita latentniho tepla. (Fonseca, 2018; Vadhera, 2018)

Mezi fyzikalni pozadavky na materialy s fazzovym piechodem patii nizky tlak par, vyhovu-
jici teplota fazové zmény, maly stupenn podchlazeni, velka entalpie pfechodu, velkd zména
entalpie v blizkosti teploty pouziti, vysoka tepelna vodivost (jak kapalné, tak pevné faze)
a kompletni pfeména tuhnuti (tdni) a bod tani v pozadovaném rozsahu provoznich teplot.

(Jurkowska, 2016)

Pti vybéru je také dilezité zohlednit chemické vlastnosti, kdy PCM by mély byt dobie kom-
patibilni s ostatnimi pouZzitymi materialy, dlouhodobé chemicky stabilni, nehotlavé a neto-

xické. (Jurkowska, 2016)

Velkou roli hraji i pozadavky na cenovou dostupnost a recyklovatelnost, které patii mezi

ekonomické pozadavky. (Jurkowska, 2016)

Dale je kladen diraz na kinetické vlastnosti jako je napiiklad dostate¢na rychlost krystali-

zace. (Socaciu, 2012)

Tyto vlastnosti materialu se odviji od druhu PCM, pfi¢emz existuji materialy s fdzovym pfte-
chodem organické a anorganické. Organické materidly obecné vySe uvedenymi pozadavky
nedisponuji, av§ak maji fadu dalSich vyhod ve srovnani s anorganickym PCM, proto je di-

lezité posuzovat vlastnosti PCM komplexné. (Giro-Paloma, 2016; Ondfejova, 2018)

1.2 Druhy materialii s fAizovym prechodem

1.2.1 Organické materialy s fazovym pirechodem

Organické PCM maji vhodnou teplotu tani, poskytuji stabilni fazové zmény bez fazové se-
parace, jsou obvykle nekorozivni, bez podchlazeni (n€které kapaliny zlstavaji v kapalném
stavu 1 pod jejich teplotou tani), chemicky a tepelné stabilni a recyklovatelné. Organické
materidly maji mensi latentni teplo, niz§i mérné skupenské teplo a k pfenosu tepla dochazi

pomaleji. Snizeni kapacity ukladani latentniho tepla lze odstranit pfidanim zahu$tovacich
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prostfedkii. Organické PCM jsou hotlavé a pii hofeni mize dochézet ke vzniku toxickych
plynt. Zména objemu pii fazovém piechodu byva vétsi nez u anorganickych latek. V ptipadé
nékterych materiali mize dochazet k termo-oxida¢nimu starnuti. Pouzitim vhodného antio-
xidantu miize byt nezadouci tepelné oxidacéni starnuti eliminovéno. (Jurkowska, 2016; Khan,

2017; Ondtejova, 2018)

Do skupiny organickych materiala s fazovym ptechodem dle klasifikace Sariera a Ondera
patfi:

e parafinové vosky,

e mastné kyseliny a jejich derivaty,

e polyalkoholy,

e polyethylenglykoly. (Gao, 2014; Ondfejova, 2018)

1.2.2 Anorganické materialy s fizovym prechodem

Pro anorganické materidly s fizovym pfechodem je charakteristicka obtizna enkapsulace.
Dutivodem je jejich rozpustnost ve vodé. Mezi dalsi nevyhody téchto materidl patii fazova
segregace, koroze a nedostatecna tepelna stabilita. Tyto materidly se vyskytuji v podchlaze-
ném stavu a jsou chemicky a tepelné nestabilni. Pti nizkych teplotach maji tendenci k mrz-
nuti a za vysokych teplot jsou obtizné zpracovatelné. Velkou vyhodou anorganickych PCM
je vysoké latentni teplo, vyssi entalpie fazové zmény, nehotlavost a nizké naklady. Mezi

anorganické druhy PCM se tadi solné hydraty, soli a kovy. (Rudecka, 2018)

1.2.3 Eutektické materialy s fAizovym piechodem

Eutektické PCM piedstavuji kombinace chemickych slou¢enin. Tyto mohou byt organicko-
organické, anorganicko-anorganické nebo anorganicko-organické. Eutektické smési 1ze roz-
délit do tii skupin, a to podle hmotnostniho poméru vody a soli na €isté eutektikum (takovy

v

tickou smés. (Giro-Paloma, 2016; Ondiejova, 2018; Vadhera, 2018)
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1.3 Aplikace materiali s fAzovym prechodem

Materidly s fazovym pfechodem jsou vyvijeny pro rizné aplikace v mnoha odvétvich.

1.3.1 Stavebnictvi

Jednou z vyznamnych oblasti vyuziti PCM je stavebnictvi, kde se pouziva pro skladovani
slune¢ni energie ke snizeni nesouladu mezi poptavkou a dodavkou energie. (Khan, 2017)
Dals$im vyuzitim solarnich systémil je ohfev vody. Voda se béhem dne zahtiva v ohfivaci,
kde se teplo pfenasi na PCM a to uchovava teplo tavenim. Po zépadu slunce dochazi k na-
hrazeni horké vody vodou studenou, kterd ziskdva energii z PCM pfi prichodu fazovou zmé-
nou kapaliny v pevnou latku. (Vadhera, 2018) Pouzitim materialii s fizovym piechodem
je mozné zvysit efektivitu vytapéni a chlazeni prostor v budovach. Mikroenkapsulované
PCM miize byt zabudovano do betont, panelil, sddrokartonovych desek nebo podlahovych
krytin. Aplikace PCM bez mikrokapsulace ma negativni dopad na stavebni materily, pfi-
kladem je vysoka zasaditost, kterd ovliviiuje stabilitu PCM, sniZzeni mechanické pevnosti
betonu, vznik koroze, hoflavost. Ani pouziti makrokapsulovaného PCM se neukdzalo byt
uspésnym. Dlivodem je jeho Spatna tepelna vodivost. PCM tuhne kolem okraji makrokapsle

a zabranuje tak pozadovanému ptenosu tepla. (Alva, 2017)

Cabeza a kol. testovali betonovou smés na mechanickou pevnost a tepelné chovani. Vysled-
kem bylo, ze betonové stény s mikroenkapsulovanym PCM ve srovnéni s béznymi betono-
vymi materiadly vedly ke zvySeni tepelné setrvacnosti a niz$im teplotdm v mistnosti. Ani
po Sesti mésicich pozorovani nebyly zpozorovany negativni dopady mikroenkapsulovaného

PCM na mechanickou pevnost betonu. (Alva, 2017)

Lecompte a kol. zkoumali tepelné a mechanické vlastnosti maltovych a betonovych smési
s mikroenkapsulovanym PCM a nasledn¢ je porovnavali s béZnymi materialy. Dosli k za-
véru, Ze stejné mechanické pevnosti jako je tomu u klasickych modeli bez PCM je mozné
dosédhnout pii objemové frakci mikroenkapsulovaného PCM nizsi nez 14,8 % v malté

a 8,6 % v betonu a zvySenim obsahu cementu ve smési. (Ondiejova, 2018)

Erlbeck a kol. aplikaci efektu tepelného stinéni pomoci rovnomérné rozlozeného PCM v be-
tonovém bloku zajistili pomalé zvySovani teploty bloku a Upravu tepelného chovani obyt-

nych prostor v podobé€ sniZeni toku tepla do vnitinich prostor. (Erlbeck, 2018)

14



Bianco a kol. se zabyvali karnaubskym voskem v néatérovych hmotach. Vyhodou karnaub-
ského vosku je vysoka entalpie a vysoka teplota tani. Castecky materialu vydrzely vystaveni

100 °C po dobu 1 hodiny bez jakychkoliv volumetrickych zmén. (Paulo, 2019)

Lin a kol. pfisli s novou konstrukei elektrického podlahového topeni s tvarové stabilizova-
nym PCM. Tato konstrukce pfinesla uchovéni vice nez 50 % elektrické tepelné energie v ob-

dobi energetické Spicky. (Jurkowska, 2016)

1.3.2 Textilni primysl

Dalsi dulezitou oblasti je textilni primysl, kde se PCM ptidava do vldken pro zvyseni ter-
moregulacnich ucinkid obleceni, ¢imz dochdzi ke zvySeni komfortu pfi noSeni. Zakladni
funkci textilie s PCM je zajistit, aby bylo lidské télo chranéno pied zménami teplot a ztlistalo
v relativné stabilni teploté ve vztahu k okoli. Kapsle PCM se pouzivaji napt. do outdooro-
vého obleceni z ditvodu ochrany pred extrémné chladnym pocasim. Textilie s obsahem PCM
pomahaji i s bojem proti piehiati. PCM se pfidava do textilie konstruované pro kosmonauty,
¢imz se snizuje dopad obrovskych teplotnich zmén ve vesmiru. (Jurkowska, 2016; Lin,

2018)

Shaid a kol. pfipravili textilie s PCM pro vyrobu oblekti ur¢enych k vysoké teplotni expozici.
Prikladem jsou protipozarni odévy hasicl, do kterych je pfidavana vrstva PCM za tcelem
zvySeni doby vzniku popalenin druhého stupné, dale ochranné odévy pro jezdce zavodnich

automobili nebo odévy pro letce bojovych stihacich letadel. (Fonseca, 2018)

1.3.3 Lékarsky priamysl

Nemén¢ vyznamnou oblasti pouziti je Iékatsky pramysl, kdy se PCM pouzivé k ohfevu, pfi-
padné chlazeni operacnich stolii, skladovani a ptepravé biomedicinskych vyrobki, horké
¢i studené terapii. Déle je mozné pouzit PCM pro tepelnou ochranu zdravych tkani béhem
kryo-operace. Vyuziti PCM nachdazi i pfi sniZzeni maximalni teploty polymerace akrylového
cementu z 67 °C na 45 °C, aniz by doslo ke snizeni mechanickych vlastnosti cementu. Pou-

NS4

Vadhera, 2018)
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1.3.4 Elektronicky primysl

PCM jsou uplatnitelné také v oblasti elektroniky. Liu a kol. vynalezli mikroaktuator s in-
dukénim ohfevem, ktery je tvofen PCM kompozitem, jenz se sklada z parafinového vosku,

¢astic niklu a expandovaného grafitu. (Liu, 2018)

1.3.5 Automobilovy primysl

Jako posledni uvedena, ne vSak konecnd, je aplikace PCM v automobilovém priimyslu,
a to ke sniZeni emisi ze spalovacich motort pfi startu za studena, k chlazeni motoru a tepelné

pohodé uvnitt vozidla. (Farid, 2004)
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2 ENKAPSULACE MATERIALU S FAZOVYM PRECHODEM

Nejvice pouzivany fazovy pfechod je pevna latka—kapalina a pfi této zméné faze miize dojit
k tniku materidlu PCM v kapalné fazi. Zabranit tomuto Uniku lze zapouzdienim PCM

do pevného plasté. (Heinz, 2006)

Z hlediska konecné velikosti ptipravovanych kapsli je mozné se setkat se tfemi zpisoby za-
pouzdieni, a to makroenkapsulace, mikroenkapsulace a nanoenkapsulace. (Peanparkdee,

2016)

2.1 Makroenkapsulace

Primér vyslednych ¢astic je vétsi nez 2 mm. Makroenkapsulace ptedstavuje zapouzdieni
materialu jadra PCM do velkoobjemového obalu (jako jsou trubky, panely, sacky). Tyto vy-
robky pak slouZzi jako vyméniky tepla nebo jsou zaclenény do stavebnich prvki, pfi¢emz
PCM musi byt zapouzdien, aby nedochéazelo k neptiznivému ovliviiovani funkce konstruk¢-
niho materidlu. Tento druh enkapsulace vSak neni v praxi pfili§ vyuzivéan a ani literatura ho

moc nezminuje. (Arshady, 1999; Socaciu, 2012)

2.2 Mikroenkapsulace

Mikroenkapsulace piedstavuje zapouzdieni malych ¢astic kapalin, tuhych latek nebo plynt
pfirodnim nebo syntetickym polymerem, kdy vysledkem je mikrokapsle. (Peanparkdee,

2016)

2.2.1 Mikrokapsle
Mikrokapsle (nazyvané téz mikrosféry) jsou malé ¢astice s primérem 1 az 2000 pm, které
sestavaji ze dvou casti, a to z jadra (drobné ¢astice nebo kapicky PCM) a polymerni stény

(obrazek 1) nebo PCM uloZzenym v homogenni, pfip. heterogenni matrici. (Arshady, 1999;
Fashandi, 2017; Ondiejova 2018)
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Obrazek 1: Schéema mikrokapsle

Pro polymerni sténu se pouziva také oznaceni obal, plast’, slupka, skotapka, nosi¢, enkapsu-
lant. Na obrazku 2 jsou zobrazeny mikrokapsle. Tento snimek je ziskan metodou skenovaci

elektronové mikroskopie (SEM).

Obrazek 2: SEM fotografie mikrokapsli

Dtivodem mikroenkapsulace je chranit jddro mikrokapsle pfed environmentalnimi vlivy,
jako je svétlo, teplo, vlhko, ochrana PCM pted unikem ze systému nebo fizené uvoliovani
1é¢iv. Mikroenkapsulace také usnadiiuje manipulaci s PCM. Déle mikroenkapsulace chrani
PCM pted degradaci, korozi, snizuje reaktivitu, zlepsuje tepelné vlastnosti a umoziuje jadru

zvladnout zmény objemu béhem fazové pfemény. (Pan, 2011; Peanparkdee, 2016)
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2.2.2 Morfologie mikrokapsulovaného materiilu s fAzovym prechodem

Na zékladé vlastnosti materialu jadra, stény kapsle a na zvoleném mikroenkapsulaénim pro-
cesu lze mikrokapsle rozdélit na jednojaderné, vicejaderné, matricového typu, vicesténné
(obrazek 3). Jednojaderné mikrokapsle maji kulovity tvar a jsou tvofeny spojitym jadrem
a spojitou sténou. Vicejaderné mikrokapsle obsahuji fadu malych kapicek tvofenych nepra-
videlnym jadrem. U matricového typu mikrokapsle je jadro homogenné distribuovano
do stény obalového materidlu. V praxi se lze setkat i s vicevrstevnou mikrokapsli. (Das,
2011; Ghosh, 2006)

jednojaderné vicejaderné matricové vicevrstvé

Obrazek 3: Morfologie mikrokapsli

Podil materialu jadra v kapsli je obvykle mezi 20-95 hmot.%. Pomér jadra ke slupce mé vy-
znamny vliv na tepelnou stabilitu zapouzdieného PCM. Nasledkem vét§iho poméru jadra je
slaba slupka. S rostoucim podilem jadra vic¢i plasti roste kapacita pro ukladani tepla.

(Salunkhe, 2012)

Vybér materidlu plaste a stejné tak i vybér materialu jadra zavisi na tom, jak a k ¢emu bude
mikroenkapsulovany material pouzivan. Mikroenkapsulovany PCM musi byt kompatibilni
jak s plastém kapsle, tak s matrici. Material vhodny pro plast’ by mél byt schopen vytvofit
tenky film, musi disponovat pruznosti, pevnosti, nepropustnosti, dale by mél byt chemicky
inertni (nemél by chemicky reagovat s PCM) a také chemicky stabilni, s minimalni pérovi-
tosti. Dulezitym aspektem je 1 vysokd tepelna vodivost a tepelna stabilita materialu plaste.

P14st’ by mél zabranit uniku PCM pii teplotach nad teplotou tdni PCM. (Alva, 2017)

Z hlediska metody ptipravy kapsli se rozliSuje fyzikalni, fyzikalné-chemicky a chemicky

zpusob zapouzdieni.
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2.2.3 Fyzikalni metody

Ve farmaceutickém primyslu se pouziva proces potahovéani. Dal§i metodou je potahovéni
vzdusnou suspenzi. Vyhodou metody je, zZe ve srovnani s prostym potahovanim Ize ménit
dobu potahovani jadra. Mezi dalsi fyzikdlni metody patii odstfedivé vytlatovani,
nebo tzv. kapkova metoda za pouziti vibra¢ni trysky, suSeni rozprasovanim a emulzifikacni

metoda. (Rudecka, 2018)

2.2.4 Fyzikilné-chemické metody

Z fyzikalné-chemickych zplisobll enkapsulace se pouziva iontova Zelatinace, koacervace

a metoda sol-gel. (Rudecka, 2018)

2.2.5 Chemické metody

vvvvvv

emulzni a suspenzni polymerace a také polykondenzace. (Giro-Paloma, 2016)

K piipravé parafinovych kapsli na bazi polystyrenu se nejbéznéji pouziva metoda suspenzni

polymerace. (Giro-Paloma, 2016)

2.2.5.1 Suspenzni polymerace

Suspenzni polymerace je procesem, kdy monomer (resp. jejich smes) je s obsahem iniciatoru
dispergovan ve vodné fazi, ptipadné vodnych roztocich anorganickych soli. Velikost disper-
govanych kulicek monomeru je ddna viskozitou vodné faze, intenzitou michani, geometrii
michadla a teplotou. Kazda z kuli¢ek monomeru je malym reaktorem, ve kterém probiha
polymerace. Pfevod polymeracniho tepla do vodné faze je diky velkému povrchu velmi
snadny, a proto nedochdzi k prehtati stredu kulicek. Dobry ptestup tepla zajistuje také nizka
viskozita vodné faze. Viskozitu vodné faze a tim padem tedy i velikost kulicek monomeru
ovliviluje pfidani stabilizatord suspenze (polyvinylalkohol, Zelatina aj.), jejichz koncentrace
by neméla presahovat 0,1 hmot.% vodné faze. Pfidavné latky kromé vlivu na velikosti kuli-
¢ek zabranuji seskupeni kapi¢ek monomeru a slepovani polymernich ¢astic, ve které se ka-
picky monomeru v prubehu polymerace preménuji. Pii dobfe zajisténé stabilizaci suspenze
ma polymer podobu pravidelnych ¢astic — perli¢ek (proto je suspenzni polymerace n€kdy
oznacovana jako perlickova). Nevyhodou suspenzni polymerace je obtizené odstranovani

zbytkill stabilizatoru z povrchu hotového polymeru. Stabilizatory ve vysledném polymeru
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nepiiznivé ovliviiuji predev§im optické vlastnosti polymeru. Pfi suspenzni polymeraci

se izolace polymeru provadi filtraci nebo odstfedénim. (Brozek, 2009; Giro-Paloma, 2016;

Prokopova, 2007)

Pro suspenzni polymeraci jsou vhodné takové monomery, které se nemisi s vodou

nebo u nichz nedochézi k rychlé hydrolyze. Suspenzni polymerace je nevhodna pro pifipravu

polymerti s nizkou hodnotou teploty skelného pfechodu (Tg), u kterych je sklon ke shluko-

vani polymernich ¢astic (napf. elastomery). Pro suspenzni polymeraci provadénou v labora-

tofich je vhodny styren, metylmetakrylat a vinylacetat. Tyto monomery umoziuji pfipravu

polymert pfi teplotach kolem 60 °C bez pouziti tlakovych zatizeni. (Prokopova, 2007)

Primér vyslednych mikrokapsli d je dan rovnici 1.
Rovnice 1: Priimér vyslednych castic d

DyRY ¢
DgN29,,C’

d=kx

kde k jsou parametry (typ uspotadani zatizeni, typ michadla, samostabilizace),
Dy (m) pramér nadoby,

R objemovy podil monomerni faze,

IJ4 (cP) viskozita reakéni smési,

& (N.m!) mezifazové napéti mezi dvéma nemisitelnymi fazemi,

D (m) primér michadla,

N (m.s!) zména rychlosti michani,

Im (cP) viskozita vodni faze,

Cs (kg.m™) koncentrace iniciatoru. (Arshady, 1992)

Metodu suspenzni polymerace aplikovali Sdnchez a kol. pti zapouzdieni nepolarnich PCM

do plasté z polystyrenu. Sanchez a kol. zkoumali jakou mirou ovliviiuje intenzita michani,

reakéni teplota a hmotnostni pomér parafinu ke styrenu vysledné tepelné vlastnosti mikro-

kapsli. (Sanchez, 2007; Sanchez 2008; Sanchez 2010)
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Tento proces byl také pouzit Borreguerem a kol. pfi mikroenkapsulaci PCM pro aplikaci
v sadfe. Cilem jejich zkoumani bylo zlepSeni tepelné izolace sadry pfidanim mikroenkapsu-

lovaného PCM. (Giro-Paloma, 2016)

Skupina védct kolem Ma, G. H. provedla mikroenkapsulaci hexadekanu do plasté tvoreného
smési N,N-dimethylaminoethyl metakrylatu a styrenu suspenzni metodou polymerace. Ex-
perimentem bylo zji§téno, Ze nedochazi k Gplnému zapouzdieni hexadekanu v piipad¢, kdy

je pouzito malé mnozstvi monomeru. (Ma, 2003)

2.3 Nanoenkapsulace

Technologicky pokrok posunul hranice pouzitelnosti PCM materialti a umoziiuje zapouz-
dieni PCM o velikosti nanometrd. Vyzkumny tym kolem Sukhorukova zjistil, ze nanokapsle
o velikosti 10 nm jsou méné deformovatelné pii pouziti stejné sily nez mikrokapsle o veli-

kosti 10 um. (Sukhorukov, 2005)

Wang a kol. provedli nanoenkapsulaci kyseliny stearové do PMMA metodou emulzni poly-
merace iniciované ultrafialovym zafenim a nasledné¢ zkoumali vliv parametrti na distribuci

velikosti ¢astic nanokapsli PCM a jejich tepelné vlastnosti. (Wang, 2014)

Mohammadi a kol. testovali tepelné chovani nanoenkapsulovaného butylpalmitatu pti pou-

ziti v sadrokartonazi. (Mohammadi, 2016)
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II. PRAKTICKA CAST
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3 PRIPRAVA MIKROKAPSLI

Pomoci suspenzni polymerace byly pfipraveny mikrokapsle na bazi polystyrenu a vosku

v kombinaci s mineralnimi plnivy.
U mikrokapsli byly sledovéany tyto charakteristiky:

e morfologie mikrokapsle,
o distribuce velikosti ¢astic ziskanych mikroenkapsulaci pomoci SEM analyzy a

e teplota tani materidlu jaddra metodou DSC.

3.1 Pouzité chemikalie, aparatura a pristroje

3.1.1 Chemikalie

3.1.1.1 Styren

Pro vyrobu pléast¢ mikrokapsle byl pouzit styren (St), CsHs. Styren, jakoZto bezbarvé az na-
zloutla t€kava kapalina s pronikavé nasladlym zapachem, molarni hmotnosti 104,15 g/mol
a hustotou 0,909 g/cm?. Teplota tani styrenu je pii —30 °C a teploty varu dosahuje pii 145 °C.
Styren je obtizné rozpustny ve vodé a dobfe rozpustny v organickych rozpoustédlech (alko-
holy, aceton, ethery, sirouhlik). Styren na vzduchu podlé¢hé oxidaci. BEéhem procesu oxidace
vznikaji peroxidy, které funguji spolu se silnymi kyselinami, svétlem, teplem a tlakem
jako katalyzator polymerizace. Aby se oxidaci zabranilo, je dllezité styren stabilizovat pfi-

danim inhibitord. (Harte, 1991)
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Obrazek 4: Strukturni vzorec styrenu

3.1.1.2 Dibenzoylperoxid

Jako iniciadtor polymerace byl v laboratornim méfeni pouzit dibenzoylperoxid (PBO),
C14H1004. Dibenzoylperoxid je bily praSek s molarni hmotnosti 242,23 g/mol, hustotou
1,334 g/cm? a teplotou tani 103—105 °C. Dibenzoylperoxid se pouZziva jako iniciator pfi po-
lymerizaci plastd, k 1é€bé akné pro svij keratolyticky t€inek nebo jako oxidacni latka pii bé-
leni mouky. Dibenzoylperoxid je ve vod¢ nerozpustny, naopak rozpustny je v benzenu, ace-

tonu, éteru a chloroformu. (Kratochvil)

Obrazek 5: Strukturni vzorec dibenzoylperoxidu
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3.1.1.3 Polyvinylpyrrolidon

Polyvinylpyrrolidon (PVP), (CsHoNO),, byl pouzit jako stabilizator suspenze proti slepo-
vani. Molarni hmotnost polyvinylpyrrolidonu je 2500-25000000 g/mol. Jeho hustota
je 1,2 g/em?® a teplota skelného piechodu se nachazi mezi 110 a 180 °C. PVP je ve vodé
rozpustny a ma newtonovskou viskozitu, vyborné smacivé vlastnosti a snadno tvoii film.
Z tohoto divodu se pouziva jako povlak na materialy, pfipadné se do povlakl ptidava jako
aditivum. Zaschly polyvinylpyrrolidon ma podobu vlockovitého prasSku, ktery je schopen

absorbovat atmosférickou vlhkost az do 40 % své hmotnosti. (www.sigmaaldrich.com)

n

Obrazek 6: Strukturni vzorec polyvinylpyrrolidonu

3.1.1.4 Parafinovy vosk

Pro jadro kapsle PCM byl zvolen parafinovy vosk, v textu znacen jako WAX. Parafinovy
vosk je bila (v surovém stavu nazloutld) a ve vodé nerozpustna smés pevnych alifatickych
uhlovodiki CyHau+2, kde n je pocet uhlikti. Kdyz je n mezi 1 a 4 atomy uhliku, jedna
se o plynny material, pokud je mnoZzstvi uhlikl v rozmezi 5 az 16, je material kapalny a po-
kud je vice jak 17 atomt uhliku, material se stdva pevnym. V pfipad¢, Ze je pocet atomil
uhlikh 20 az 40, latka je povaZovana za parafinovy vosk. Parafinové uhlovodiky s dlouhymi
fetézci vznikaji pfi krystalizaénim odparafinovani hnédouhelného dehtu nebo jako vedlejsi
produkt pii destilaci ropy. Parafin ma teplotu varu ptiblizné 300 °C a teplotu tani v rozmezi
6 °C az 66 °C v zavislosti na poc¢tu atomu uhliku n (mezi poctem atomil uhliku a teplotou
tani existuje linedrni vztah; ¢im vice uhlikovych atomd, tim vyssi teplota tani). Parafinové

vosky disponuji vysokou kapacitou ukladéani tepla (mezi 200 kJ/kg a 290 kJ/kg). Jsou tedy
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schopny absorbovat, ukladat a uvolilovat velké mnozstvi tepla, a to i opakované béhem fa-
zovych pfemén mezi pevnou a kapalnou fazi. Parafin je snadno dostupny, levny, chemicky
stabilni, netoxicky, nevykazuje fazovou segregaci, je nekorozivni a pro svijj Siroky rozsah
teploty tani je vhodny pro riizné pouziti. (Gao, 2014; Giro-Paloma, 2016; Ondiejova, 2018;
Sarier, 2012)

3.1.1.5 Montmorillonit

Ve vzorcich byl pouzit montmorillonit jako plnivo, pficemz se testovaly tfi druhy jilu (pfi-
rodni montmorillonit Na+ a dva organicky modifikované montmorillonity 15A a 20A),
a to v riznych koncentracich. Montmorillonit, (Na,Ca)o33(Al,Mg)2(Si4010)(OH)2 * nH>O0,
patii do skupiny jilovych minerali, které jsou soucasti zviteného prachu, ptid nebo hornin.
Castice dosahuji velikosti do 2 mikrometri. Na povrchu maji piebytek zapornych néboj,
¢imz vytvareji slabg pfitazlivé prostiedi, které je schopné zadrzet kationty z okolniho pro-

stiedi. Enkapsulacni kapacita jilu se pohybuje mezi 25 a 30 %. (Weiss, 2005)

3.1.1.6 Methanol

Jako prostfedek pro ocisténi mikrokapsli od zbytkli materidlu jadra byl pouzit methanol.
Methanol, CH3;OH, je nejjednodussi alifaticky alkohol s molarni hmotnosti 32,04 g/mol,
hustotou 0,791 g/cm? (pfi teploté 25 °C), teplotou tani —98 °C a teplotou varu 64,7 °C. Me-

thanol je bezbarvy, misitelny s vodou, hotlavy, t€kavy a siln¢ jedovaty.

\nﬁnlll. T
\
\::

I

Obrazek 7: Strukturni vzorec methanolu
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3.1.2 Aparatura a pristroje

Aparatara se skladala z tiihrdlé baiiky o objemu 500 cm?, chladice, teploméru s regulaci
teploty do 100 °C a kontrolniho teploméru, michadla s regulaci otacek (dvoulopatkové
michadlo s velikosti 2,5 cm), varné plotynky, hrnce a ptivodu inertniho plynu (dusiku). Dale
byla pouzita kddinka, odmérny valec (jako pomocné sklo), vdha a filtra¢ni aparatura
sestavajici z Biichnerovy nalevky, filtracniho papiru, odsdvaci banky a vodni vyvévy

(obrazek 8).

Obrazek 8: Fotka aparatury

3.2 Pracovni postup

Do ttihrdlé 500 ml baiiky bylo vysypano pfedem stanovené mnozstvi vosku a nalito 250 ml
destilované vody, byl vlozen chladi¢ a nasledné spusténo michadlo. Pfi teploté 60 °C se Ce-
kalo na rozpusténi parafinu (jadra PCM). Ke smési se bocnim hrdlem baiiky ptidal v kddince

pfedem pfipraveny roztok monomeru (22 ml styrenu) a 0,5 g dibenzoylperoxidu (PBO). Poté
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se spustil priitok inertniho plynu N». Technicky dusik byl zpo¢atku vpustén rychleji, aby do-
Slo k vytésnéni vzdusného kysliku nad reakéni smési. Zhruba po 10 minutach se pritok snizil
tak, aby zlstala zachovana inertni atmosféra. Pfebyte¢ny inertni plyn odchézel ptes chladic,
ktery byl uzavieny vatou. Samotna polymerace zacala probihat po postupném vyhtati pii
95 °C, a to za stalého ptivodu dusiku a stalého michani o rychlosti 1250 ot/min. Celkova
doba reakce byla 3 hodiny. Po ukonceni reakce bylo vypojeno topeni, zastaveno michani,
pfivod plynu a aparatura byla rozebrana. Baiika se vzorkem se nechala vychladit na pokojo-
vou teplotu a poté byl vzorek filtrovan pfes filtrani aparaturu a promyt methanolem za ce-
lem odstranéni zbytkli nezapouzdfené¢ho vosku. Mira koncentrace plniva ovliviiovala filtraci

po ukondeni syntézy, a to pifimo tmérn&. Cim byl vétsi podil jilu, tim déle filtrace trvala,

NS4

3.3 Chemismus a receptura

3.3.1 Chemismus

Radikélovym inicidtorem byl dibenzoylperoxid, C14H1004. Za zvySené teploty doslo k ho-
molytickému rozpadu peroxidické vazby na dva radikaly, které reagovaly s monomerem

a tak zahajily rist fetézce. (Hanackova, 2016)

3.3.2 Receptura

Celkem bylo pfipraveno 18 vzorkt. V tabulce 1 jsou uvedeny jednotlivé smési a jejich zna-
¢eni. Receptura je uvedena v tabulce 2, rychlost michani byla 1250 otacek/minutu, reaktivni

teplota 95 °C a cas reakce 3 hodiny.
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Tabulka 1: Znaceni vzorku

Cislo vzorku | Koncentrace vosku Plnivo Znaceni vzorku
1 1 % Na+ 35 WAX 1-Na

2 0,5 % Na+ 35 WAX 0,5-Na
3 0,25 % Na+ | 35 WAX 0,25-Na
4 1% 15A 35 WAX 1-15A
5 WAX35%=69¢ 0,5 % 15A 35 WAX 0,5-15A
6 0,25 % 15A | 35 WAX 0,25-15A
7 1 % 20A 35 WAX 1-20A
8 0,5 % 20A 35 WAX 0,5-20A
9 0,25 % 20A | 35 WAX 0,25-20A
10 1 % Na+ 70 WAX 1-Na
11 0,5 % Na+ 70 WAX 0,5-Na
12 0,25 % Na+ | 70 WAX 0,25-Na
13 1% 15A 70 WAX 1-15A
14 WAX70% =14 g¢g 0,5 % 15A 70 WAX 0,5-15A
15 0,25 % 15A | 70 WAX 0,25-15A
16 1 % 20A 70 WAX 1-20A
17 0,5 % 20A 70 WAX 0,5-20A
18 0,25 % 20A | 70 WAX 0,25-20A

Vysledky vzorku €. 1 a €. 10 byly pfevzaty z diplomové prace Ing. Moniky Rudecké. (Ru-

decka, 2018)
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Tabulka 2: Priklad receptury 35 WAX 0,5-Na

Material MnoZstvi
Parafin 6,9¢g
Voda 250 ml
0,5 % Na+? 0,0345 g
Styren 20g
PBO 0,5¢g
PVP lg

3.4 Charakteriza¢ni metody

Ptipravené mikrokapsle byly hodnoceny optickou metodou, a to skenovaci elektronovou mi-
kroskopii (SEM). Poté byla provedena diferencidlni skenovaci kalorimetrie (DSC), ktera

zkoumala tepelné vlastnosti materiall a spravnost jejich zapouzdieni.

3.4.1 Skenovaci elektronova mikroskopie

V oblasti polymert se skenovaci elektronova mikroskopie vyuziva pro studium struktury
materiali. Poskytuje informace o topografii a morfologii materiali. Oproti optické mikro-
skopii vyuziva misto svétla proud elektronti a dosahuje mnohem vétsiho zvétSeni a veétsi
hloubky ostrosti. Protoze proud elektront prochazejici elektromagnetickou ¢ockou podléha
stejnym zakonlim jako svételny paprsek prochézejici optickou ¢ockou, jsou v elektronovém
mikroskopu nahrazeny optické ¢ocky ¢ockami elektromagnetickymi. Emitované elektrony

dopadaji na plochu vzorku, ktera je potazena tenkou vrstvou kovu, aby se zabranilo vytvo-

2 Jedn4 se 0 0,5% koncentraci jilu Na+ ve vztahu k PCM.
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feni naboje na povrchu. Elektrony odrazené od vzorku maji nizsi energii nez paprsek dopa-
dajici na vzorek. Tyto pak mohou byt shroméazdény a pouzity pro vytvofeni obrazu povrchu

vzorku. (Stirling, 2000)

SEM byla pouzita pro pozorovani morfologie (struktury povrchu a kulovitosti ¢astic) a na-
sledné k urceni velikosti mikrokapsli. Pfipravené mikrokapsle byly pokoveny Au/Pd na po-
kovovacim zatizeni Polaron SC7620 (obrazek 9) a pozorovany na pfistroji VEGA 11 LMU
od firmy TESCAN (obrazek 10).

Obrazek 9: Pokovovaci zarizeni
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Obrazek 10: Skenovaci elektronovy mikroskop

3.4.2 Diferencialni skenovaci kalorimetrie

Diferencidlni skenovaci kalorimetrie patfi mezi nejvérohodné€jsi metody laboratorni tepelné
analyzy, ktera zkouma tepelné vlastnosti materilu, jako je teplota tani, teplota skelného pte-
chodu, podil krystalizace ve vzorku, tepelna kapacita a teplota degradace. Principem jsou
dva linearn€ vyhtivané termostaty, kdy jeden z nich obsahuje hlinikovy kelimek s analyzo-
vanym vzorkem a druhy prazdnou misku, kdy tato slouZi jako referen¢ni vzorek. Sledovany
i referen¢ni vzorek jsou ohiivany nebo chlazeny definovanou konstantni rychlosti. Rychlost
ohfevu (chlazeni) vzorkl je zajiStovana fidici jednotkou (pocitacem). Vyraz diferencidlni
znamena, ze mérna teplota analyzovaného vzorku je porovnavana s teplotou referen¢niho
vzorku. Pokud nedojde u analyzovaného vzorku k Zddnym zméném, misky disponuji stejnou

teplotou. Jakmile dojde u sledovaného vzorku ke zméné, v ptipadé endotermické zmény
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(tani) vzorek teplo spotiebovava a v piipadé exotermické zmény (krystalizace) vzorek teplo
uvolniuje. Teplota tani (Twm) je dana vrcholem piku a energie spotiebovana na tani (teplo tani,
AHn) se ziské integraci piku. Teplota krystalizace (T¢) je urena lokdlnim minimem piku
a teplo krystalizace (AHy) lze ziskat integraci piku. Entalpii fdzového piechodu urcuje plo-

cha pod pikem. (Béhalek, 2015)

Tepelné vlastnosti souvisejici s faAzovou zménou ve vzorku jsou rozpoznany a vyhodnoceny
momentalni rozdilnou teplotou vzorku a reference, kterou se zatizeni snazi kompenzovat.
DSC méti zmény tepla absorbovaného nebo uvolnéného vzorkem pii daném teplotnim pro-
gramu v zavislosti na teploté nebo ¢ase. Méteni se provadi pii sou¢asném promyvani méfici
komory inertnim plynem, aby nedos$lo k degradaci vzorku. Vystupem méfeni je mnozstvi
energie, které musi byt do systému dodéano, coz graficky znazoriiuje kalorimetricka kiivka.
Me¢teni pomoci DSC se da pouzit i v ptipadé degradacnich piechodi, kdy je experimentem
zjistovano, jak dlouho material vydrzi. V ptipad¢€ Cistého granulatu se déla jeden cyklus
(ohfev, chlazeni), z néhoz se vyhodnocuje. VétSinou se ale d€laji dva cykly, pfiemz se vy-

hodnocuje z druhého z nich. (B&halek, 2015)

K vyhodnoceni tepelnych vlastnosti a spravnosti mikroenkapsulace vzorkii mikrosfér

byl pouzit ptistroj DSC 1/700 od firmy METTLER Toledo (obrazek 11).

Obrazek 11: Diferencialni skenovaci kalorimetr
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4 VYSLEDKY A DISKUZE

Cilem experimentu bylo ziskat co nejmensi ¢astice, nejpodobnéjsi distribuci Castic a kulaty

tvar.

4.1 Charakterizace vzorku s koncentraci vosku 35 %

Pomoci skenovaci elektronové mikroskopie byla na nasledujicich mikroskopickych snim-

cich ur¢ena morfologie a velikost ¢astic vzorkll s koncentraci vosku 35 %.

4.1.1 SEM analyzy vzorki s koncentraci vosku 35 %

Jednotlivé vzorky byly snimany pfi rtiznych zvétSenich a v riiznych méfitcich. Nize jsou
zobrazeny snimky v méfitku 1 mm a 50 pm, v jiném méfitku jsou pouzity snimky pouze
v ptipad¢, Zze pro métitko 50 pm nebyly v pozadovaném meéftitku k dispozici. SEM snimky

v malém zvétSeni byly pouzity k ur€eni distribuce velikosti ¢astic.

2
.'i
O
2
o1

»
o o
x e e

® o . A SRS e
Name: 25 pokus_50x BSE VEGAW TESCANName: 25 pokus_1000x BSE VEGAW TESCAN
SEM MAG: 50 x Del: BSE 1 mm wi SEMMAG: 1.00kx  Det: BSE 50 pm w!

Obrazek 12: 35 WAX 1-Na (Rudecka, 2018)

Na snimku (obrazek 12) Ize pozorovat pomérné kulovité ¢astice, jejichz povrch je zvrasnény.

Zvréasnéni povrchu miize byt zplisobeno jilem, jenz vede ke zméné¢ viskozity roztoku.
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SEM HV: 5.00 kV Det: BSE VEGAW TESCAN SEM HV: 10.00 kV Det: BSE VEGAW TESCAN
Dale(m/dfy): 04/23/20 SEM MAG: 50 x 1 mm W Date(n/dsy): 04/23/20 SEM MAG: 800 x 50 pm "'

Obrazek 13: 35 WAX 0,5-Na

U vzorku 35 WAX 0,5-Na (obrazek 13) doslo k vyrazné proméné struktury, kterd piesla
z vraséité struktury na strukturu s hladkym povrchem. Castice jsou nesoumérné, ¢asteéné
rozbité. Na povrchu plasté Ize pozorovat poruchy v podobé malych ¢ernych tecek, dutinek.

Ptipravené mikrokapsle dosahuji vétSich velikosti ve srovnani s pfidavkem plniva 1% Na+.

SEMHV: 10.00kvV  Det: BSE VEGAW TESCANSEMHV: 10.00kV  Del: BSE VEGAW TESCAN
Date(m/dAy): 04/23/20 SEM MAG: 50 x 1 mm ./ Dale(m/ddy): 042320 SEMMAG: 1.00kx 50 pm w

Obrazek 14: 35 WAX 0,25-Na
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Na prezentovanych snimcich vzorku 35 WAX 0,25-Na (obrazek 14) je vidét ptihodnéjsi

tvary ¢astic nez u vzorku piechoziho, ale i zde se vyskytuji nedokonalé struktury PS. Povrch

je hladky. Na povrchu je mozné opét vidét poruchy v podobé malych ¢ernych tecek.

e "
SEM HV: 10.00 kV Del: BSE VEGAW TESCAN SEM HV: 5.00 kV Del: BSE+SEDefector] ;+ 1 1 1 | + 11 1 | VEGAWTESCAN
Date(m/dAy): 04/23/20 SEM MAG: 50 x 1 mm . Date(m/diy): 04/23/20 SEM MAG: 300 x 200 pm wi

Obrazek 15: 35 WAX 1-154

U vzorku 35 WAX 1-15A (obréazek 15) je vidét nova struktura, ktera se vyrazné lisi od struk-
tury piedeslych vzorki. Vétsi mikrokapsle vykazuji kulovy tvar. Céastice o mensich rozmé-
rech maji protdhly tvar, coz by mohlo souviset se zménou viskozity prostfedi suspenzni po-
lymerace za ptitomnosti jilu. Povrch mikrokapsli je Sedé mramorovany. Tento jev by mohl

byt zptisoben nerovnomérnou tloustkou stény ¢i jilovym plnivem.
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SEMHV:10.00kV  Del: BSE VEGAW TESCAN SEM HV: 5.00 kV Del: BSE ; * VEGAW TESCAN
Dale(m/dfy): 04/27/20 SEM MAG: 50 x 1 mm i Date(m/diy): 04/27/20 SEM MAG: 150 x 200 pm wi

Obrazek 16: 35 WAX 0,5-154

U vzorku 35 WAX 0,5-15A (obrazek 16) je na povrchu patrna dendriticka struktura. Castice
jsou nepravidelné s propadlinami ¢i dirami v obalu mikrokapsle, jejichz pfi¢inou miZze

byt nedostate¢na enkapsulace.

SEM HV: 10.00 kV Del: BSE . : VEGAW TESCANSEM HV: 5.00 kV Del: BSE+SEDetectol 1 1 1 1 | 1 11 1 | VEGAW TESCAN
Date(m/dy): 04/27/20 SEM MAG: 50 x 1 mm . Date(m/dA): 04/27/20 SEMMAG: 1.00ke 50 pm wi

Obrazek 17: 35 WAX 0,25-154
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Obrazek 17 (vzorek 35 WAX 0,25-15A) zachycuje Castice nepravidelného tvaru, se zvras-

nénym povrchem. Nékteré drobné mikrokapsle jsou slepené, ¢i ukryté v jakémsi pouzdie

z PS.

SEM HV: 5.00 kv Del: BSE + SE Delectol VEGAW TESCANSEM HV: 10.00KV  Def: BSE VEGAW TESCAN
Date(m/dfy): 04/27/20 SEM MAG: 50 x 1 mm @ Date(midly): 04/27/20 SEMMAG: 1.00 kx 50 pm v

Obrazek 18: 35 WAX 1-204

Na obrazku 18 (vzorek 35 WAX 1-20A) je vidét vras¢ita struktura mikrokapsli. Castice jsou

nehomogenni od velmi malych az po pomérné velké Castice.
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VEGAN TESCANSEM HV: 500KV Del: BSE VEGAW TESCAN
Date(midéy): 04/27/20 SEM MAG: 50 X 4 Dale(midhy): 04/27/20 SEMMAG: 1.00kx 50 pm v

Obrazek 19: 35 WAX 0,5-204

Vzorek 35 WAX 0,5-20A (obrazek 19) je sloZzen z velmi malych ¢astic potaZzenych polyme-

rem, které dohromady tvoii jakousi houbovitou strukturu.

e

SEM HV: 5.00 kv Det: BSE VEGAW TESCAN SEM HV: 5.00 kV Del: BSE VEGAW TESCAN
Dale(m/d#y): 04/27/20 SEM MAG: 50 % 1 mm ./ Date(m/ddy): 04/27/20 SEM MAG: 700 x 50 pm wi

Obrazek 20: 35 WAX 0,25-204
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U vzorku 35 WAX 0,25-20A (obrazek 20) je mozno pozorovat jak velmi mal¢ ¢astice, tak je-
jich aglomeraty. Slepovani mikrokapsli do aglomeratu, piipadné vzniklé nepravidelné tvary
mohou byt zptisobeny piidavkem jilu, ktery mohl ovlivnit jednak viskozitu prostfedi suspen-

zni polymerace nebo piipadné n¢jakym zplisobem ovlivnit funkci stabilizatoru suspenze.

4.1.2 Distribuce velikosti ¢astic u vzorka s koncentraci vosku 35 %

Pomoci kruznic byl v programu Vega TC vyhodnocen polomér ¢astic (obrazek 21).

1 63628 3221741
4301 1561747
38592 1180242 |
42092 14009.11
52473 2186056 |
48217 1850108
35183 985023
44188 1553827
41090 1243562
43301 1533676
51107 2078502
35815 | 1020750
40599 1311663
51963 2148678
44912 1605179
a3 sreizr gl
48643 1883283
7497 47107 1765897
9160 57555 2636086
6143 38595 1185340
7743 x 48648 1683283
776 . 48483 1870524
7280 . 45743 1665098
96.90 608.85 2949967
1963 75169 4496403
8940 17880 56171

74160314831 s6594
8569 17138 53842

5102 10208 32059

7661 15322 48134

7714 15427 48468 A Date(m/dfy): 04/27/20 SEM MAG: 70 x 500 pm
et sy il || Name: 70%WAX-+1%15A_18 mikrokapsle_BSE 70x

T T

i
Obrazek 21: Mereni polomérii castic

Tiaky komofe.
nm—

.

Poté byla nastavena stupnice po 20 mikrometrech a byly pfifazeny jednotlivé hodnoty polo-

meru.

41



Nasledujici graf (obrazek 22) zachycuje distribuci mikrokapsli s koncentraci vosku 35 %.
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60

40
| | |
0 . I I I .I | 1 "

méné nez 10-30 31-50 51-70 71-90 91-110 111-130 131-150 151-170 171-190 191a
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o

10 Velikost ¢astice (um) vice
m 35 WAX 1-Na 35 WAXO0,5-Na m 35 WAXO0,25-Na 35 WAX 1-15A 35 WAXO0,5-15A
H 35 WAXO0,25-15A m 35 WAX1-20A 35 WAXO0,5-20A m35WAXO0,25-20A

Obrazek 22: Graf distribuce mikrokapsli s koncentraci vosku 35 %

Nejlepsi distribuci ¢astic s koncentraci vosku 35 % (obrazek 22) vykazuje vzorek 35 WAX
0,25-15A. Z hlediska morfologie vSak nejsou vhodné pro dalsi aplikaci. Byl upiednostnén
vzorek 35 WAX 1-Na s kulovitymi ¢asticemi. Nejcetnéjsi velikost mikrokapsli 35 WAX 1-
Naje 31-50 um.

4.1.3 DSC analyza vzorku s koncentraci vosku 35 %

Me¢fici cyklus byl v rozmezi teplot od 0 do 90 °C pfi rychlosti ohfevu 10 °C/min. Chlazeni
pak probihalo stejnou rychlosti, tedy 10 °C/min z 90 °C na 0 °C. Mé&feni bylo nastaveno
na dva cykly ohfevu a dva cykly chlazeni. Pro ucely vyhodnoceni pak slouzil druhy ohfev.

Jako referen¢ni materidl pro hodnoceni vzniklych mikrokapsli slouzil Cisty vosk (obrazek
23).
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Intenzita tepelného toku (Wg?)

20 25 30 35 40 45 50 55 60

Teplota (°C)

Obrazek 23: DSC graf cistéeho vosku, 2. ohrev (referencni material)

65

70
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Na nasledujicim obrazku 24 je vidét DSC zaznam mikrokapsli s koncentraci vosku 35 %.
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35 WAX 1-Na 35 WAX0,5-Na =35 WAX0,25-Na
— 35 WAX 1-15A velke castice 35 WAX 1-15A, male castice =35 WAX 0,5-15A
= 35 WAX 0,25-15A e 35 WAX 1-20A =35 WAX 0,5-20A

=35 WAX 0,25-20A

Obrazek 24: DSC zaznam mikrokapsli s koncentraci vosku 35 %

Prvni a druhy ohtfev byly identické. Vyhodnocovano bylo z druhého ohfevu. Kapsle vydr-

7ely dva procesy beze zmény. Cim vy

kapsle.

Vv o

SS1 1

tenzita maxima, tim vice vosku uvnitf mikro-
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Tabulka 3: Vyhodnoceni DSC zaznamu mikrokapsli s koncentraci vosku 35 %

Vzorek Tm1 (°C) | Tm2 (°C) | AHn (J/g)

Cisty vosk 34,11 52,96 136,39
35 WAX 1-Na 33,76 53,13 34,25
35 WAX 0,5-Na 33,59 53,65 32,04
35 WAX 0,25-Na 33,73 54,09 27,69
35 WAX 1-15A malé cCastice 33,55 53,38 39,17
35 WAX 1-15A velké castice 32,44 54,23 8,61

35 WAX 0,5-15A 33,75 53,28 31,81

35 WAX 0,25-15A 33,75 53,63 24,19
35 WAX 1-20A 33,72 53,42 24,60
35 WAX 0,5-20A 33,67 53,80 26,54
35 WAX 0,25-20A 33,75 53,62 27,85

Teplota tani Cistého vosku je 53 °C. Pii teploté kolem 53 °C se na DSC grafech zobrazily
piky znazorfiuyjici teplotu tani parafinu, coz znaci ptitomnost parafinu v materidlu a mtizeme
hovotit o jeho zapouzdieni. Byl zaznamenan nepatrny rtist Tm1 a Tmz. Na zékladé ziskanych
dat, lze fici, Ze zapouzdieni bylo ve vétsiné ptipadl uspésné, kromée vzorku 35 WAX 1-15A
s velkymi ¢asticemi, u néhoz doslo pravdépodobné pouze k ¢astecnému zapouzdieni. Teplo
tani AHm je dano plochou pod maximem. Cim je vétsi plocha pod pikem, tim vice vosku

se dostalo do mikrokapsle.
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4.2 Charakterizace vzorku s koncentraci vosku 70 %

4.2.1 SEM analyzy vzorki s koncentraci vosku 70 %

V dalsim kroku diplomové prace byla provedena syntéza a analyza mikrokapsli s obsahem

vosku 70 %.

SEM HV: 10.00 kV PC: 6 ) VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 kv PC: 10 VEGAW TESCAN
SEM MAG: 50 x Det: BSE 1mm "'SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detecior 50 pm "'

Obrazek 25: 70 WAX I-Na (Rudecka, 2018)

Vzorek 70 WAX 1-Na (obrazek 25) vykazuje pievahu kulovitych &astic. Utvary na mikro-
kapsli pravdépodobné souvisi s jilovym mineralem, jehoz ¢astice mohly ulpét na povrchu

mikrosféry ¢i z ni ¢astecné vystupovat
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SEM HV: 5.00 kv Del: BSE + SE Delecto VEGAW TESCANSEM HV: 5.00 kV Del: BSE + SE Delectol VEGAW TESCAN
Date(m/dAy): 04/27/20 SEM MAG: 50 X 1 mm i Date(w/dhy): 04/27/20 SEMMAG: 1.00kx 50 pm wi

Obrazek 26: 70 WAX 0,5-Na

Vzorek 70 WAX 0,5-Na dle SEM snimk (obréazek 26) poskytuje kulovité tvary ¢astic. Mi-
krokapsle vSak nema hladky povrch a jsou pfitomné defekty v podobe malych direk.

p . ¢ ] . # g 53 A y .
SEM HV: 5.00 kV Det: BSE + SE Delectol VEGAW TESCANSEM HV: 5.00 kV Det: BSE VEGAW TESCAN
Date(m/dfy): 04/27/20 SEM MAG: 50 x 1mm wi Date(m/dry): 04/27/20 SEMMAG: 1.00kx 50 pm wi

Obrazek 27: 70 WAX 0,25-Na
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Obrazek 27 zaznamenava u vétSiny castic vzorku 70 WAX 0,25-Na sféricky tvar. Povrch

téchto mikrokapsli je nejhladsi ve srovnani s 1 % a 0,5 % plniva Na+. Bohuzel je viditelné

poskozeni. Opét byly zaznamenény malé otvory na povrchu mikrokapsli.

Lo
<P >

.’ . !' &.‘-;l' »
P N T

@ Vg

SEM HV: 5.00 kV Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 5.00 kV Del: BSE . VEGAW TESCAN
Date(m/dA): 04/27/20 SEM MAG: 50 x 1 mm wr Date(m/di): 04/27/20 SEMMAG: 1.00kx 50 pm !

Obrazek 28: 70 WAX 1-154

Téméet homogenni velikost ¢astic je vidét u vzorku 70 WAX 1-15A na obrdzku 28. Tvar
vSak neni presné kulovy, ale mirné¢ deformovany. Pii zvétSeni jsou viditelné propadliny
na povrchu mikrokapsli. Tento jev bude opét pravdépodobné souviset s viskozitou reakéni

smési.
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%
: o f:
ey R 20 e
SEM HV: 5.00 kV Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 5.00 kV Det: BSE Le o o 0 144 1 | VEGAWTESCAN
Date(m/afy): 04/27/20 SEM MAG: 50 X 1 mm w4 Date(midAy): 04/27/20 SEM MAG: 300 x 200 pm w!

Obrazek 29: 70 WAX 0,5-154

Dalsi ptipraveny vzorek 70 WAX 0,5-15A (obrazek 29) vykazuje velmi nepravidelnou
strukturu od kulovitych az po deformované tvary. Na povrchu plasté je znatelnd dendriticka

struktura, jako byla pozorovana u 35 WAX 0,5-15A (obrazku 16).

oL -

SEM HV: 5.00 kV BSE VEGAN TESCANSEM HV: 5.00 kv Det: BSE . VEGAW TESCAN
Date(m/dAy): 04/27/20 SEM MAG: 50 x 4 Date(midkyy: 04/227/20 SEMMAG:1.00kx 50 pm wi

Obrazek 30: 70 WAX 0,25-154
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Castice na obrazku 30 (vzorek 70 WAX 0,25-15A) jsou nepravidelné, deformované, slepené

s houbovitou strukturou. Lze zde vSak nalézt i drobné kruhové struktury. Z pohledu morfo-

logie je tento vzorek nevhodny pro dalsi aplikaci.

- T - - -
SEM HV: 5.00 kV Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 5.00 kv Det: BSE

VEGAW TESCAN
Date(m/dAy): 04/27/20 SEM MAG: 50 x 7

w/ Dale(mfdAy: 04/27/20 SEM MAG: 700 X 50 um -

Obrazek 31: 70 WAX 1-204

Vzorek 70 WAX 1-20A ma opét jakoby dendritickou strukturu (obrazek 31). Kapsle jsou
viceméné kulovitych tvarti, na povrchu deformované. Podobné jako u 70 WAX 1-15A jsou

viditelné prohlubné.
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SEM HV: 5,00 kv Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 5.00 kV SE VEGAW TESCAN
Date(m/dfy): 04/27/20 SEM MAG: 50 x 1.mm @ Date(midiy): 04727/20  SEM MAG: 800 x 50 pm wi

Obrazek 32: 70 WAX 0,5-204

U vzorku 70 WAX 0,5-20A (obrazek 32) jsou ziejmé deformované kulové tvary mikro-
kapsli. Pti detailn€jSim pohledu jsou na povrchu plasté kromé propadlin také drobné vy-

stupky a pfisedlé mensi mikrosféry.

SEM HV: 5.00 kv Det: BSE a VEGAW TESCAN;EM HV: 5.00 kv Det: BSE VEGAW TESCAN
Dale(m/d/v): 04/27/20 SEM MAG: 50 X 1 mm = dale(m/dA): 04/27/20 SEMMAG: 1.00kc 50 um -l

Obrazek 33: 70 WAX 0,25-204
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Agregaci mikrosfér zachycuje obrazek 33. Vzorek 70 WAX 0,25-20A ma houbovitou struk-

turu. Jsou vsak viditelné i1 kulovité castice mikrosfér zachycené v této strukture.

4.2.2 Distribuce velikosti ¢astic u vzorka s koncentraci vosku 70 %

Obrazek 34 zobrazuje distribuci mikrokapsli s koncentraci vosku 70 %.
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70
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50

40

- |I|l||l|1 0ol

méné nez 10-30 31-50 51-70 71-90 91-110 111-130 131-150 151-170 171-190 191a

10 . v vice
Velikost ¢astice (um)

3

Zastoupeni (%)
o

2

o

1

o

B 70 WAX 1-Na m 70 WAX 0,5-Na m 70 WAX 0,25-Na 70 WAX 1-15A m 70 WAX 0,5-15A

m 70 WAX 0,25-15A 70 WAX 1-20A 70 WAX 0,5-20A 70 WAX 0,25-20A

Obrazek 34: Graf distribuce mikrokapsli s koncentraci vosku 70 %

Distribuce ¢astic vykazuje nejvétsi pocet podobnych castic u vzorku 70 WAX 1-Na, kdy
vice nez 70 % vzorku ma velikost ¢astic v rozmezi 31-70 mikrometrti. Dalsi vhodnou dis-
tribuci poskytuje vzorek 70 WAX 0,25-20A, ale zde jsou vSak drobné mikrosféry spojeny

v jakési vrstvené struktute.
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4.2.3 DSC analyza vzorku s koncentraci vosku 70 %

Na obrazku 35 je zaznamenano teplotni chovani mikrokapsli s koncentraci vosku 70 %.
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-0,50

-1,00
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-2,00

-2,50

Intenzita tepelného toku (Wg?)

-3,00

-3,50
-4,00
20 25 30
70 WAX 1-Na

—— 70 WAX 1-15A, male castice
70 WAX 0,25-15A
70 WAX 0,25-20A, male castice

35 40 45 50 55 60 65
Teplota (°C)
=70 WAX 0,5-Na =70 WAX 0,25-Na

— 70 WAX 1-15A, velke castice
70 WAX 1-20A
70 WAX 0,25-20A, velke castice

—70 WAX0,5-15A
=70 WAX 0,5-20A

Obrazek 35: DSC zaznam mikrokapsli s koncentraci vosku 70 %

70

Z obréazku 35 je patrné, Ze vyS$si koncentrace vosku piinasi vétsi podil zapouzdieného vosku

do mikrokapsle z PS. Jsou zde dosazeny vyssi intenzity maxima pii 53 °C oproti 35% kon-

centraci vosku (obrazek 24).
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Tabulka 4: Vyhodnoceni DSC zaznamu mikrokapsli s koncentraci vosku 70 %

Vzorek Tm1 (°C) | Tm2 (°C) | AHn (J/g)
Cisty vosk 34,11 52,96 136,39
70 WAX 1-Na 33,62 53,13 47,16
70 WAX 0,5-Na 32,04 53,82 44,59
70 WAX 0,25-Na 31,74 53,27 36,39
70 WAX 1-15A malé Castice 30,87 53,15 107,94
70 WAX 1-15A velké cCastice 32,96 54,36 19,10
70 WAX 0,5-15A 33,56 53,39 51,71
70 WAX 0,25-15A 32,68 53,78 42,84
70 WAX 1-20A 33,38 53,18 46,99
70 WAX 0,5-20A 33,52 53,26 50,95
70 WAX 0,25-20A malé castice 33,55 53,30 55,82
70 WAX 0,25-20A velké castice 31,70 53,50 37,87
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5 SROVNANI 35 A 70% KONCENTRACE VOSKU

Nasledujici kapitola se soustiedi na srovnani mikrokapsli pripravenych za ptitomnosti 35 a
70 % vosku.

5.1 Mikrokapsle s plnivem Na+

V této kapitole jsou srovnany vzorky obsahujici plnivo Na+.

5.1.1 Distribuce velikosti ¢astic u vzorku s plnivem Na+

Nejprve se pozornost zaméfuje na srovnani distribuce velikosti ¢astic u koncentraci vosku

35 a 70 % pro jilovy material Na+.
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(%]

m 35 WAX 1-Na m 35 WAX 0,5-Na m 35 WAX0,25-Na = 70 WAX 1-Na m 70 WAX 0,5-Na m 70 WAX 0,25-Na

Obrazek 36: Graf distribuce mikrokapsli s plnivem Na+

Nejlepsi distribuce ¢astic je vidét na obrazku 36 u vzorku 35 WAX 1-Na a poté u vzorku 70
WAX 1-Na. Z hlediska morfologie jsou vzorky vhodné pro pouziti.
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5.1.2 DSC analyza vzorki s plnivem Na+

Na nésledujicim snimku (obrazek 37) je zobrazeno teplotni chovani mikrokapsli s plnivem

Na+.
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Obrazek 37: DSC zaznam mikrokapsli s plnivem Na+

Na zakladé méteni DSC lze vidét, Ze vSechny pfipravené mikrokapsle s plnivem Na+ vyka-
zuji maximum odpovidajici ¢istému vosku. Na zdkladé téchto pozorovani mizeme fici, ze
doslo k enkapsulaci v ramci vSech testovanych materiali. Vzorek 70 WAX 1-Na pak vyka-

zuje nejvyssi intenzitu piku a tedy 1 nejvyssi podil enkapsulovaného vosku.
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5.2 Mikrokapsle s plnivem 15A

Tato kapitola srovnava vzorky s obsahem plniva 15A.

5.2.1 Distribuce velikosti ¢astic u vzorku s plnivem 15A

Na obrazku 38 je zobrazena distribuce velikosti ¢astic u koncentraci vosku 35 a 70 % pro

jilovy materidl 15A.
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35 WAX 1-15A m 35 WAXO0,5-15A m 35 WAXO0,25-15A m 70 WAX 1-15A m 70 WAX0,5-15A m 70 WAX 0,25-15A

Obrazek 38: Graf distribuce mikrokapsli s plnivem 154

Nejvétsi pocet stejnych ¢astic prinesl vzorek 35 WAX 0,25-15A (nejcetnéjsi velikost 10-30
um) a poté vzorek 70 WAX 0,25-15A (nejcetnéjsi velikost 31-50 pm). Mikrokapsle jsou
vSak nepravidelné a slepené. Z pohledu morfologie jsou tedy tyto mikrokapsle nevhodné pro
dalsi pouziti. Na zéklad¢ distribu¢ni charakteristiky a s ohledem na morfologii mikrosféry
se zda byt nejvhodnéjsim vzorek 70 WAX 1-15A s téméf homogenni velikosti ¢astic mezi

51-90 um (obrazek 28).
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5.2.2 DSC analyza vzorki s plnivem 15A

Na obrazku 39 je vyhodnocen DSC zaznam mikrokapsli s plnivem 15A.
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e 70 WAX 0,5-15A 70 WAX 0,25-15A

Obrazek 39: DSC zaznam mikrokapsli s plnivem 154

V ptipad¢ velkych castic (vzorek 35 WAX 1-15A velke castice a 70 WAX 1-15A velke
castice) je vidét pouze CasteCné zapouzdreni (intenzita maxima je mald) ve srovnani s ma-
lymi ¢asticemi stejnych vzorkii (obrazek 39). Cim niZsi je teplota téni, tim lep$iho zapouz-

dfeni je dosazeno.
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5.3 Mikrokapsle s plnivem 20A

Na tomto misté budou srovnany materidly s jilovym minerdlem 20A a koncentraci vosku 35

a 70 %.

5.3.1 Distribuce velikosti ¢astic u vzorku s plnivem 20A

V prvnim kroku je provedeno srovnani distribuce velikosti ¢astic (obrazek 42).
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Obrazek 40: Graf distribuce mikrokapsli s plnivem 204

V ptipad¢ pouziti plniva 20A je dosazeno nejvétsiho zastoupeni nejmensich ¢astic u mikro-
kapsli 35 WAX 0,5-20A s 80% podilem v rozmezi 31-50 um. Mikrokapsle vSak dosahuji
neuspokojujici kvality co se morfologie tyce. Vzhledem k tomu, ze ani vzorek 70 WAX
0,25-20A svoji strukturou a kvalitou povrchu neni idedlni, dalo by se fict, Ze plnivo 20A

z hlediska distribuce velikosti ¢astic a morfologie neptineslo uspokojivé vysledky.
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5.3.2 DSC analyza vzorki s plnivem 20A

Na obrazku 41 je vyobrazen graf s DSC zdznamem mikrokapsle obsahujici plnivo 20A.
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Obrazek 41: DSC zaznam mikrokapsle s plnivem 204

Na obrazku 41 je opét vidét, ze v piipad€ mensich mikrosfér je dosaZeno lepsiho zapouzdieni

nez u velkych ¢astic.
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ZAVER

Materialy s fAzovym ptechodem (PCM) jsou dulezité pro svoji schopnost absorbovat a v pfi-
padé potieby uvoliiovat obrovské mnozstvi energie pii fadzovém pirechodu. Nejvice pouzi-
vany fazovy pfechod je pevnad latka—kapalina. Pfi zméné fdze miize dojit k uniku materidlu
PCM v kapalné fazi, cemuz lze zabranit zapouzdienim materidlu s fazzovym prechodem do

pevného plasteé, tzv. mikroenkapsulace. Jednd se o vytvofeni polymerni schranky kolem ka-

pek nebo ¢astic materidlu jadra, pficemz vznikaji mikrokapsle riznych velikosti a tvarg.

Cilem diplomové prace bylo jednak vypracovat reSersi tykajici se problematiky piipravy
mikrokapsli, posléze ptipravit samotné mikrokapsle typu polystyren/vosk-jil. U syntetizo-
vanych mikrokapsli byla sledovana morfologie mikrokapsle pomoci SEM, distribuce veli-
kosti ¢astic ziskanych mikroenkapsulaci také pomoci SEM a teplota tani materialu jadra me-

todou DSC.

Na zékladé¢ ziskanych dat miizeme konstatovat, Ze témet u vSech materiald doslo k n¢jaké
urovni enkapsulace. Ze ziskanych dat lze také vypozorovat, Ze druh a mnozstvi plniva ma
vliv na kvalitu mikrokapsli. Z pohledu kvality povrchu mikrokapsle, nejkvalitnéjsi povrchy
(hladké a s malym mnozstvim defektll) poskytovaly mikrosféry s plnivem Na+, které také
vykazovaly pomérné dobrou distribuci ¢astic. Nejvétsi ¢astice byly naopak zaznamenéany u
materidlu 35 WAX 0,25-20A. Tyto vysledky potvrzuje i distribuce velikosti ¢astic. Materi-
aly na bazi plniva 20A vykazovaly deformovany kulovity tvar s mnozstvim propadlin na
povrchu plaste. Coz mohlo byt zapti¢inéno nedostateCnym mnozstvim vosku v mikrosférach
a naslednym zborcenim stény plasté. Eventudln€ by tyto jevy mohly souviset s viskozitou

prostiedi, kde reakce probihala a mohly byt zptisobeny srdzkami s ostatnimi mikrosférami.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

%o Procento

°C Stupen Celsia

A Angstrom

a kol. A kolektiv

Au zlato

cm Centimetr

cm? Centimetr krychlovy
DSC Diferencialni skenovaci kalorimetrie
o Gram

g/mol Gram na mol

AHt Teplo krystalizace
AHm Teplo tani

Hmot.% | [Hmotnostni procento
J/g Joule na gram

kg Kilogram

m Metr

napf-. Napiiklad

nm Nanometr

PBO Dibenzoylperoxid
PCM Phace Change Materials, materidly s fizovym pfechodem
Pd Palladium

PMMA | |Polymethylmethakrylat
PS polystyren

PVP Polyvinylpyrrolidon
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Sekunda

SEM Skenovaci elektronova mikroskopie
St Styren

str. Stranka

Tc Teplota krystalizace

Ty Teplota skelného prechodu

™ Teplota tani

WAX Parafin

um Mikrometr
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