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ABSTRAKT

Abstrakt cesky

V ramci diplomové prace byla vypracovana literarni reSerSe na téma aplikace mikrokapsli v
polymerni matrici. Teoretickd ¢ast poskytuje uceleny piehled o aplikaci a piiprave
mikrokapsli, které jsou nedilnou soucasti kompozitnich materiala s Sirokou Skalou oblasti
pouziti. Vysvétluje princip mikroenkapsulace, technologicky proces pro optimalizaci
zachovani ucinnych latek v surovinach a v potravinach, béhem zpracovani a skladovani.
Ctenafi objasiiuje veskeré oblasti pouziti této metody v praxi. Prakticka ¢ast navazuje na
teoretickou ¢ast a zahrnuje metody vyroby mikrokapsli a mechanické zkousky pro lepsi

pfedstavu o vlastnostech polymeru plnéného pomoci mikrocastic.

Kli¢ova slova:

Mikrocastice, mikrokapsle, matrice, mikroenkapsulace, koacervace, EVA, extruze

ABSTRACT

Abstrakt ve svétovém jazyce

In the frame of this thesis, a literature review was written on the topic of application of
microcapsules in a polymer matrix. The theoretical part provides a comprehensive overview
of the application and creation of microcapsules, which are an integral part of composite
materials with wide range of applications. It explains the principle of microencapsulation,
the technological process to optimize the conservation of active substances in raw materials
in food, during processing and storage and shows to the reader all of this method in practice.
The practical part continues to the theoretical part includes of microcapsules methods and
production as a mechanical testing for better understanding of the properties of the polymer

filled by microcapsules.

Keywords:

Microparticles, microcapsules, matrices, microencapsulation, EVA, extrusion
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UvVOD

Mikroenkapsulace, proces zapouzdieni ¢astic v kapalném nebo pevném skupenstvi, ktery
vyrazné ovlivnil nynéj$i dobu a nasel uplatnéni témét ve vSech odvétvich priimyslu. Tato
technologie se promitla do naSich zivoti pfevazné pfi styku s 1éky, kdy uz nejsme nuceni
pfijimat 1zicku rybiho tuku a diky ¢emuz tuto nepiijemnou scénku mame pied ofima uz jen
ze sledovani starSich film. Léky s moznosti postupného uvoliovani Gcinné latky v
pozadovaném misté a ¢ase puisobeni, pfi omezeni mnozstvi nezadoucich a vedlejsich ¢inkt
jsou nyni dostupné. Ve velké mife nalézame uplatnéni tohoto procesu pii ochrané citlivych
latek pred vlhkosti a kontaktu s okolnim prostfedim. V potravinaiském primyslu nasla tato
metoda své vyuziti od fizenych enzymatickych procesii, ptes zapouzdiovani bifidobakterii
spojenych se zranim plistovych syrli, aZ po uplatnéni v pekarském odvétvi. Vyrobky u
kterych pti davkovani mikrokapsli se zapouzdienou skofici jiz nehrozi pfed¢asné, nezadouci
nakynuti tésta. V zeméd¢€lstvi se zaslouzila o vznik pozvolné¢ uvoliiovanych hnojiv a
herbicidi. Mikroenkapsulace nam usnadnila a zpifijemnila nase Zivoty v fad¢ lidskych
¢innosti, coZ mé vedlo k vypracovani literarni reSersSe za ucelem poskytnuti informaci o tom,
co mikroenkapsulace je a kde se s uplatnovanou metodou zapouzdiovani miizeme setkat, at’
uz v bézném zivoté¢ ¢i méné znamych aplikacich s neméné¢ dulezitou funkci. Prakticka ¢ast
nabizi ¢tenafi jeden z postupl k ziskdni povédomi o tom, jak se mikrokapsle vytvafi a jaké

jsou jejich fyzikalné-chemické a mechanické vlastnosti.

PtredloZzena diplomova prace si klade za cil pokusit se pfipravit polymerni kompozice
obsahujici mikrokapsle na bazi PS/vosk metodou extruze, nebot’ tato aplikacni oblast neni
dosud dostate¢né prozkoumana. Jako zkuSebni polymer byl zvolen kopolymer polyethylenu
a vinylacetatu. V ramci diplomové prace byly testovany rtizné teplotni reZimy piipravy
kompozitnich materialii a nasledné¢ byly hodnoceny vlastnosti pfipravenych materialti jak

z pohledu morfologie, tak z pohledu ostatnich diilezitych uZitnych vlastnosti.
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I. TEORETICKA CAST
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1 KOMPOZITNI MATERIALY

Kompozitni materialy (kompozity) jsou slozené materialy, skladajici se ze dvou ¢i vice
slozek, z nichz kazda plni jinou specifickou funkci a ma jiné materidlové vlastnosti, vétSinou

znacn¢ odlisné [1].

Kompozitni materidl se skladd z nespojité (diskontinudlni faze) a spojité faze, ktera se
nazyva matrice. Diskontinualni faze, nosna Cast je obvykle tvrdsi a pevnéjsi a nazyva se

vyztuzeni ve formeé ¢astic nebo vlaken [1].

Zakladni ulohou mechaniky kompozitnich materidld je stanoveni mechanickych
charakteristik (deformacnich a pevnostnich) na zakladé zndmych mechanickych

charakteristik slozek, pfi definované struktuie a objemovém slozeni kompozitu [1].

1.1 Polymerni matrice

Hlavni ulohou matrice je zajisténi celistvosti kompozitniho télesa, tj. dokonalé spojeni nosné
¢asti a vytvotfeni vné€jSiho tvaru, ktery musi zajistit fddnou funkci télesa. Materidlové
vlastnosti matrice a plniva musi byt v souladu pro dosazeni optimalnich vlastnosti celého

kompozitu. Specifické funkce matrice je mozné vyjadrit v nékolika bodech:

e Spojuje vlakna (resp. Castice u ¢asticovych kompozitil) v kompaktni celek.

e Zprostiedkuje zatizeni vlaken v mistech vné¢jSiho zatizeni, v mistech pieruseni
vlaken, mezi vldkny u kratkovlaknovych kompozith, mezi vlakny
nerovnomérné zatizenymi, piemost’uje trhliny ve vlaknech atd.

e Vytvaii vnéjsi funkeni povrch télesa a esteticky vzhled véetné barvy [1].

v

Nejvétsiho primyslového rozSiteni dosdhly ve svété kompozity na bazi organickych

pryskyfic vyztuZenych riznymi typy keramickych/anorganickych vlaken [2].

1.2 Rozdéleni kompoziti:

Kompozity 1ze rozdélit na:

a) Funkc¢ni kompozitni materialy, které lze v souladu se svou funkci rozdé€lit na
elektricky funk¢ni kompozitni materily, tepelné funkéni kompozitni materidly,
optické funkéni kompozitni materidly atd [3].

b) Kompozitni materidly obsahujici plniva, ktera se ptidavaji do pojiva s cilem

zvysit pevnost, tvrdost, tvarovou stdlost, zlepSit zpracovatelnost, snizit
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hotlavost a smrsténi a vétSinou také pro zlevnéni produktu. NejuzivanéjSimi
plnivy jsou uhli¢itan vapenaty (kiida), mastek, kaolin, kfemennd moucka,
hydroxid hlinity (snizeni hoflavosti), oxid hofecnaty, vlocky kyslicniku

hlinitého (estetické efekty), kameninova drt’ atd. Plniva se piidavaji podle typu

a ucelu pouziti v mnozstvi 30400 hm. dili na 100 hm. dilt matrice [2].

Dle
Tvaru disperzni faze (Obr. 1):

e Casticové (s ¢asticemi malymi nebo velkymi).
e Vlaknové (s dlouhymi nebo kratkymi vlakny).

e Strukturni (vrstvené).

a) Vicevrstwvy material b Casticovy kompozit
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Obr. 1 Typy kompozitnich materialu dle geometrie vyztuze (upraveno z [4])

Typu matrice:

e S kovovou matrici (MMC).
e S keramickou matrici (CMC).

e S polymerni matrici (PMC).
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Podle pouZziti:

e Zarupevné.
e Zaruvzdorné.
e Korozivzdorné.

e Aplikace v letectvi, strojirenskych vyrobnich technologiich, stavebnictvi atd.

Podle struktury:

e Nanokompozity.
e Mikrokompozity.
e Makrokompozity (Obr. 2).

- CEMENT

Obr. 2 Casticovy kompozit s makrocdsticemi, beton (upraveno z [5])
Kompozit s mikroc¢asticemi:
Tyto kompozity se oznacuji jako dispersné zpevnéné (zpevnéni na atomarni ¢i molekularni
urovni). Zpeviujici faze mize byt kovova i nekovova (karbidy, oxidy, napt. Al>O3). SAP
(Sintered Aluminium Powder) je praskovou metodou vyrobeny kompozit. Odlitky z Al
zpevnéné ¢asticemi SiC [1] [6].
Vyroba kompozitnich materiala
Vlastni vyrobni technologie spojeni nosné ¢asti (vlakna) a pojiva (matrice) zavisi do zna¢né
miry na materidlu matrice. U kompozitnich materidlli s polymerni matrici se pouziva

laminace, extruze &i pultruze' [1].

! Pultruze je proces kontinualni vyroby vyztuzenych pryskyfic riiznych tvart a délky tazenim. Vstupni materiél
je smés tekuté pryskyfice a vldknové vyztuze. Proces zahrnuje tazeni materidlu pfes vyhfivanou ocelovou
formu pomoci tazného zatizeni [78].
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2 MIKROENKAPSULACE

Technologie mikroenkapsulace byla poprvé predstavena spole¢nosti Green a Schleicher v
padesatych letech s patentovou registraci pro piipravu kapsli obsahujicich barviva, ktera byla
vyvinuta a zaclenéna do papiru za ucelem kopirovani. Mikroenkapsulace jak bylo popsano
vyse, umoznuje v dnesni dob¢ chranit citlivé mikrocastice pied vlivem vnéjsiho prostiedi a
umoziuje fizené uvoliovani téchto mikrocastic. Aktivni slozka pojmenovana jako material
jadra miize byt docasné¢ nebo trvale chranéna uvnitt membrany z druhého materidlu,
oznacen¢ho jako zapouzdifeni nebo sténa materidlu. Vysledné produkty technik
mikroenkapsulace jsou oznaceny mikrocasticemi (Obr. 3). Mikrocastice lze rozliSit v
mikrosférach nebo mikrokapslich, podle jejich vnitini struktury a morfologie, i kdyz jsou
terminy Casto pouzivany synonymné. Mikrosféry a mikrokapsle se odliSuji v systémech
zapouzdiovaného materidlu a matricovém systému. Tento technologicky ptistup byl zkou-
man farmaceutickymi ptipravky (68 %), potravinatskym (13 %), kosmetickym (8 %),
textilnim (5 %), biomedicinskym (3 %), zemédélskym (2 %) a elektronickym (1 %)
primyslem. Cilem mikroenkapsulace je zvySeni G¢innosti vybranych latek v primyslu.
Nékolik autorit diskutovalo o hlavnich vyhodach pouziti mikroenkapsulacnich technik v
riznych pramyslovych odvétvich. I presto je farmaceuticky a potravinaisky priimysl hlavni

hnaci silou rozvinuti mikroenkapsulace [7].

Mikroenkapsulace je dobfe zndma technika obaleni jemnych samostatnych castic do
ochrannych vrstev. Tato metoda se bézn¢ pouziva v riiznych oborech védy a technologie k
ochrané, separaci, usnadnéni manipulace a skladovani nebo fizen¢ho uvoliiovani aktivnich

materialt [8].

Mikrokapsle Mikrosféry
(systém zapouzdiowvani) (matricové systémy)

POLYMER POLYMER
(obal) (obal)
AKTIVNI AKTIVMNI
SLOZKA SLOZHA
(jadro) (jddro)
(A) (8)

Obr. 3 Morfologie mikrokapsle: mikrokapsle (A), mikrosféry (B) (upraveno z [7])
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Mikroenkapsulace ptfedstavuje malé, ,sbalené™ tvary nazyvané mikrocastice, mikrosféry

nebo mikrokapsle skladajici se z jedné nebo vice aktivnich potravnich slozek zahrnujici

jeden nebo vice polymerta (Obr. 4). Cilem procesu mikroenkapsulace (Obr. 5) je snizit

reaktivitu enkapsulovaného materidlu, chranit enkapsulovany material proti vypafovani

nebo ztraté dalsich slozek, v¢etné snadné&jsiho zachazeni.

Uvolnéni postupné nebo v urcity Cas.
Castice o praméru mezi 1-1000 um jsou znamé jako mikro&astice, mikrokapsle
nebo mikrosféry.

Céstice vétsi nez 1 000 pm jsou znamé jako makro&astice [9].

Polymer {obal})

C

? (@) (b (c) (d)

Aktivni sloZka (jadro)

Obr. 4 Morfologie mikrokapsle: (a) mononuklearni, (b) polynuklearni, (c) matricova, (d)

vicevrstvd (upraveno z [10])

Obecn¢ se mikrocastice skladaji ze dvou slozek:

a) Material jadra:

b)

Pevnym jadrem muiZe byt smés aktivnich sloZek, stabilizatort, fedidel, pomocnych
latek a retarderi nebo urychlovacl uvoliiovani. Material jadra mize byt kapalina,
pevna latka nebo plyn. Kapalné jadro miize byt rozpustény nebo dispergovany

material.
Obal, sténa, material skorepiny:

Kompatibilni, nereaktivni s materidlem jadra. ZajiStuje pozadované vlastnosti
povlaku, jako je pevnost, pruznost, nepropustnost, optické vlastnosti,
nehygroskopicnost, chutnost a stabilita. Material stény je sloZen z inertniho polymer,
plastifikatoru, barviva, pryskyfice, voskli a lipidl, latek zvySujici/zpomalujici

rychlost uvoliiovani [9].
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Obr. 5 Vyhody technologie enkapsulace (upraveno z [11])
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3 PRIPRAVA MIKROKAPSLI

V soucasnosti jsou dostupné rizné¢ metody piipravy. Nejcastéji se tyto techniky rozd€luji
podle formovaciho mechanismu a stavu skotfepiny. Mikroenkapsula¢ni metody lze rozdélit
do tii kategorii, a to fyzikalni, chemické a fyzikalné—chemické metody:
Fyzikalni metody:

e Formovani mikro¢astic odpafenim rozpoustédla.

e Extruze.

e Odstfediva extruze.

e Sprejové suseni a chlazeni.

e Formovani a obalovdni mikrocastic ve fluidni vrstvé.

Chemické metody:
e Polymerace in situ.
e Mezipovrchové polymerace.
e Polymerova inkompatibilita.

e Sit'ovaci metody.

Fyzikalné-chemické metody:
e Koacervace neboli fazova separace.

e Sol-gel [12][13].

Pro ptipravu mikrokapsli nelze pouZzit vSechny syntetické a ptirodni polymery. Nékteré
polymery jsou vhodnéjSi neZz jiné a za zdkladni kritérium byva povazovadna schopnost
polymeru navazat se na aktivni latku tvofici jadro. Je proto nutnd urcitd kompatibilita.
Princip kompatibility polymer—jadro souvisi s fyzikalné-chemickymi interakcemi (iontové,

hydrofobni, vodikové mustky) [12].



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

17

Jadro

= Molekulova hmotnost
*  Relativni tekavost

= Polarita

*  Chemicke skupiny

*  Vngjéivrstvalenkapsulaéniéinidlo - biopolymery

*  Napi.Polysacharidy (alginit, celuléza a jeji derivity, chitin a
chitosan, maltodextrin, $kroby, modifikované skroby, pektin),
gumal(pryskyiice): akatova, arabska. Bilkoviny: (mléény pro-
tein, sajovy, Zelatina), evklodextriny, liposmy.

*  Molekulova hmotnost
*  Konformace

*  Chemicke skupiny

/

Roztok/emulze/suspenze

Pomér jadra ku enkapsulaénimu éinidln

* Koacervace

Chemicky proces

*  Kokrystalizace
*  Polymerova imkopatibilita
»  Mezifdzova polymerace

o~ .

Mikrocastice / nanotastice

Tvary: Castice, nepravidelné castice
Struktury: porézni, kom paktni
Fyzikdlni struktury: amorfni nebo krystalické

h 4

Rizené uvoliiovini

Higuchi, Korsmeyver-Peppas a Hixon-Crowell

Obr. 6 Schéma mikroenkapsulacniho procesu (upraveno z [14])

Kokrystalizace?

2 Zahrnuje soucasnou krystalizaci (nebo precipitaci) materialu tvoticiho jadro a polymerniho obalu. Proces je
relativné jednoduchy a mize nalézt uplatnéni zejména tam, kde se nevyzaduje velka tloustka polymerniho

obalu [79].
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3.1 Fyzikalni metody

Fyzikalni metody mikroenkapsulace jsou zalozeny na fyzikalnich a mechanickych
principech a tvorba skotfapky zavisi na fazovém piechodu pevna latka—kapalina. K tomu

dochazi pti zahfivani nebo snizeni rozpustnosti v disledku odparovani rozpoustédla [13].

3.1.1 Odpareni/extrakce rozpoustédla

Metoda odpateni/extrakce rozpoustédla z vnitini faze emulze je jednou z nejpouzivanéjsich
metod ptipravy mikroc¢astic. Polymerni material se nejdiive rozpusti v t€kavém organickém
rozpoustédle, ktery predstavuje vnitini fazi. Metoda spociva ve tfech krocich:
1. Tvorba roztoku/disperze 1é¢iva do organické polymerni faze.
2. Emulgace polymerni faze do vodné faze obsahujici vhodny stabilizator, ¢imz
se vytvoii emulze o/w.
3. Odstranéni organického rozpoustédla z dispergované faze extrakci nebo

odparenim vedoucim k vysrazeni polymeru a tvorbé mikrokapsli.

Kritické faktory ovliviiujici velikost kapek:
e Rychlost michani.
e Rozpustnost polymeru ve vngjsi fazi, polymer se nesmi rozpoustét.
e Misitelnost fazi. Vné&jsi faze musi byt nemisitelna s vnitini.

e Rychlost odpateni rozpoustédla mize zaviset na teploté disperze.

Vzniklé mikrosféry zlstavaji suspendované v kontinualni fazi, kde se sbiraji filtraci nebo
odstfedénim, a jsou pak nasledn¢ promyty a vysuSeny. SuSeni probihéd za snizen¢ho tlaku

nebo lyofilizaci (suSeni mrazem), ¢imz se ziskava voln¢ tekouci prasek [9] [12].

3.1.2 Odstranéni rozpoustédla z emulze o/v

Odstranéni rozpoustédla z emulze, kde voda plni roli vnéjsi faze byva uptednostinovana
fazi se polymer rozpusti v organickém rozpoustédle napt. dichlormethanu, chloroformu
nebo ethylacetatu (Obr. 7). Nasledné se v tomto médiu disperguje enkapsulovana latka a cela
smés je emulgovana do vné€j$i vodné faze obsahujici vhodny emulgator. Latka mtze byt v

pevném stavu, nebo ve formé netékavé kapaliny [12].


https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/solvent-evaporation
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Extrakce ethylacetdtu
Tvorba emulze v

=)
Enkapsulovana Iatka I :

smésny roztok
polymeru s
Mlchanl enkapsulovanou
latkou se pfiddvd do
Polymer rozpuétén v kontinualni faze (voda
ethylacetatu a PVA) za stalého
michdni a vzniku
emulze

eateni (I Prosévini((RI) suzeni < Promyvani <::D

Obr. 7 Metoda odparent rozpoustédla, ilustrace vyvojového diagramu [15]

Pridani
emulze do
vody.

Filtrace

3.1.3 Odstranéni rozpoustédla z emulze v/o/v

Tato metoda je vhodna zejména pro snadno rozpustna 1éc¢iva, ktera se zapracovavaji ve forme
vodného roztoku do organického rozpoustédla za vzniku primarni emulze typu v/o. Tato
emulze, ktera je Casto stabilizovana neiontovymi emulgatory, je nasledné¢ emulgovéana do
vnéjsi vodné faze za vzniku dvojité emulze typu v/o/v. Samovolné difuzi t¢inné latky mezi
vodnymi fdzemi brani organicka faze.
Vlastnosti kone¢ného produktu jsou pak ovliviiovany:

e Rozpustnosti a koncentraci 1é¢iva.

e Typem polymeru.

e Typem organického rozpoustédla.

e Typem a koncentraci emulgatoru.

e Teplotou a viskozitou emulze.

Tato metoda se vyuziva k pfipravé mikrokapsli obsahujici peptid leuprolelin uréeny k
subkutannimu podani ve formé& suspenze pii 1écbé rakoviny prostaty. Lékova forma zajist'uje
kontinualni uvoliiovani peptidu do organismu po dobu 1 mésice, ¢imz se vyrazné zvysuje

predpoklad uspesné 1éCby pacienta [12].
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3.1.4 Odstranéni rozpoustédla z nevodné emulze 01/02

U této metody je vngjsi kontinualni vodna faze nahrazena olejovou fazi. Dispergovana faze
musi byt zcela nemisitelna s kontinuélni fazi.
Zahrnuje:

e Mineralni oleje.

e Rostlinné oleje.

e Netckava organicka rozpoustédla.

Metoda je vhodnd zejména pro hydrofilni IéCiva, kterymi mohou byt napiiklad
omezené mnozstvi 1é¢iv vhodnych k enkapsulaci a manipulace s nevodnymi rozpoustédly,

ktera jsou Casto draha a musi se recyklovat [12].

3.1.5 Extruze taveniny

Tento proces smime nazyvat extruzi taveniny, zapouzdieni taveniny nebo Durarome proces.
Béhem vytlacovani se na perforovaném povrchu sita s malym primérem vytvoii tenky
viskozni film a Castice, které maji byt zapouzdieny, jsou protlaceny timto perforovanym
povrchem. Pro toto vytlaCovani se pouZzivaji odstiedivky specifického designu. Material se
dale chladi na vzduchu nebo padanim do vytvrzovaci 1azn€. V lazni dochazi ke zpeviiovani
auzavfeni aktivni latky do polymerni matrice. Nej€astéji pouzivanou vytvrzovaci 1azni byva
isopropylalkohol. Vznikl4 vldkna, dlouhé cylindrické provazce se pak rozemelou a proseji
na pozadovanou velikost ¢astic. Obecné produkt obsahuje 8 az 20 % aroma, 1 kdyz velikost

kapsli je obecné pomérné velka (~ 500 mikront) [16] [12] [17].

V praxi se tato metoda pouziva hlavné v potravinafstvi pro pfipravu mikrocastic s obsahem

citrusové silice. Povlak na bazi cukru je vhodny pfedevsim pro cukraiské aplikace [12] [17].

3.1.6 Odstrediva extruze
Metoda vyuziva dvojité kapilarni zafizeni. Naplit mikrotobolky a obalovy material jsou
davkovany vnitinim a vnéjsim ustim souosé dvojité kapilary (trysky).
Obal jadra je tvofeny:
a) Materidlem, ktery je kapalny pti teplot€¢ mistnosti.
b) Pevnymi latkami, jejichz teplota tani je mensi nez 80 °C (tavenina).

c) Disperzemi u¢innych latek.
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Podminkou metody je vSak vzijemnd nemisitelnost obalového materidlu a jadra
mikrotobolky, které byva také kapalné. Ve Spicce trysky vytvoii kapaliny jednotny proud.
Rotaci zafizeni se vytvarii odstiediva sila, diky které se provazce materidlu rozlamuji na
mensi kapky. Ty jsou poté davkovany do vytvrzovaci lazné. kde dochézi ke zpevnéni obalu
ochlazenim, odstranénim rozpoustédla nebo zesitovanim mikrocéasticemi. Enkapsulacni

ucinnost je vysoka a mize dosahovat az 80 % [12].

3.1.7 Sprejové suSeni/chlazeni

Tvorba mikroc¢astic na (Obr. 8) zédkladé zmény teploty vnéjSiho prostiedi je principem
metod sprejového suseni a sprejového chlazeni. Zatimco u sprejového chlazeni je tavenina
vstiikovana do komory se studenym vzduchem, principem sprejového suseni je odpafeni
rozpoustédla z mikroc€astic v komote s horkym vzduchem. Tato technika pfeménuje kapalné

latky na praskovy produkt v uzavieném systému a v jediné vyrobni operaci [12].

piivod suspenze

——
E ! ! horky vzduch
_1_ -

- i —
rozprasovaci __
tryska l
mikrokapsle ] ]
_____ -3 ; e
- -
K ]

Obr. 8 Tvorba mikrokapsli principem

sprejoveho rozprasovani [18]

3.1.7.1 Sprejové suSeni

Tradi¢né nejbeznéjsi metoda mikroenkapsulace slozek potravin. SuSeni rozpraSovanim je
proces, pii kterém je kapalna faze (emulze, suspenze nebo roztok) nucena vytvaret kapicky
rozpraSovacem nebo rozprasovaci tryskou. K pfipravé materiali pro suseni rozpraSovanim
se material stény (napt. Maltodextrin, modifikovany Skrob, guma nebo jejich kombinace
hydratuje). Pfichut’ nebo slozka, kterd ma byt zapouzdfena, se ptida k nosi¢i a homogenizuje
se nebo se diikladné promichd za pouziti ekvivalentni techniky, ¢imz se vytvoii malé

kapicky.
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Proces je tvofen z nésledujicich kroku:

1.

organickém roztoku obalového materialu.
Disperze se rozstiikuje do vyhtaté pracovni komory (Obr. 9).

Odparovani rozpoustédla z mikrokapek a vznik pevnych castic.

cyklonového odlu¢ovace prachu, odkud se odebira findlni produkt.

Latka je dispergovdna ve velmi koncentrovaném (40-60 %) vodném nebo

Vysusené mikroc¢astice pak padaji na dno pracovni komory a jsou piesunuty do

Mikrocastice ptipravené touto metodou se vyznacuji velkou porovitosti a velikosti 10-300

um. Maji tendenci tvofit aglomeraty. NizS$i porovitosti lze dosdhnout piidavkem

plastifikatoru, ktery urychluje splyvani kapek polymeru a tvorbu filmu. Metoda poskytuje

fadu vyhod, mezi které patii nizka vyrobni cena, vysok4 enkapsulacni Gi¢innost, pomérné

malé velikost a dobra stabilita [19] [17] [12].

- rozprasovaci trysky

vstup-lorky vzduch

koncentrovany produkt |

.

vibrujici fluidni loie

(aglomerovany)

horky vzduch
d prazek

studeny vzduch

Obr. 9 Mechanismus sprejového suseni [17]

Mikroenkapsulace sprejovym suSenim je relativné levny, rychly a efektivni proces, ktery se

vetSinou pouziva pro zapouzdieni olejl, barviv, vitamini a probiotik. Volba enkapsula¢niho

¢inidla je dulezitym krokem pfii

sprejovém suSeni, protoZze ovliviiuje vlastnosti

produkovanych mikro¢astic. Proto je dulezité vybrat vhodné materidly a stény. Nejbéznéji

pouzivané enkapsulanty jsou syntetické polymery, kopolymery a materidly na biologické

bazi, jako jsou bilkoviny, sacharidy / gumy nebo tuky [20].
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3.1.7.2 Sprejové chlazeni (prilling)

Prilling nékdy nazyvany sprejovym chlazenim, chlazenim rozpraSovanim nebo tuhnutim
rozpraovanim je podobny sprejovému suSeni. U¢innd latka je dispergovana v horké
tavenin¢ tukl, vosku, mastnych kyselin nebo jejich smési. Nasledné se smés vstiikuje do
komory se vzduchem, jehoz teplota je nizsi, nez je teplota tani jednotlivych komponent V
téchto ptipadech se vSak smés ochlazuje a material obalu, stény tuhne kolem aktivni
slozky. V nékterych piipadech lze pouzit dvé rozpraSovaci trysky. Mikrokapsle mohou byt
vyrabény zpravidla o praméru 10 az 400 mikrometrti. V dasledku absence odpafovani
rozpoustédla béhem procesu vznikaji pevné, malo poérovité mikrocastice. Tato technologie
byla aplikovana na agrochemikalie a 1éky, ale maze byt také pouzita pro pfichuté a viing [12]

[17].

3.1.8 Obalovani ve fluidni vrstvé

Mikroenkapsulace ve fluidnim lozise provadi vytvofenim fluidniho loze ¢éstic
rozprasovanim roztokem nebo suspenzi materidlu vytvarejiciho film. Fluidni vrstvu, tj.
vrstvu ¢astic vznasejicich se ucinkem proudiciho vzduchu, jejiz chovani pfipomina promi-
chavanou kapalinu. Pevné castice materidlu jadra jsou dispergovany ve svislém proudu
vzduchu a stiikany povlakovym materidlem (Obr. 10) (obvykle polymernim roztokem). Na
povrchu jader postupné krystalizuji rozpusténé latky. Ty jsou kapilarnimi silami ptitahovany
k povrchu ¢astic a po odpateni veskerého rozpoustédla se tvoii pevné mustky. Jejich pevnost
zavisi na vlastnostech 1é¢iva, pojiva a dalSich pomocnych latek. Béhem kazdého priichodu
povlakovaci zénou dostdvd material jadra ptirGstek materidlu na obalu mikrokapsle.
Cyklicky proces se béhem zpracovani opakuje nckolikrat, v zavislosti na ucelu
mikroenkapsulace, poZzadované tloustky povlaku nebo na tom, zda jsou ¢astice materialu
jadra dukladné zapouzdieny. Podptrny proud vzduchu také slouZzi k suseni produktu béhem

jeho zapouzdieni. Rychlosti suseni souvisi s teplotou proudu vzduchu [9] [12].


https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/fluidized-bed
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Obr. 10 Mechanismus obalovani

ve fluidni vrstve [18]
Existuji tfi typy fluidnich zafizeni: Na (Obr. 11) zafizeni se spodnim nastfikem
(bottom-spray), zafizeni s hornim néstfikem (top-spray) a zafizeni s tangencidlnim
nastiikem (tangential-spray), které se 1i$i umisténim trysky. Zatizeni se skladaji z pracovni
komory, ve které fluiduji ¢astice pomoci vzduchu pfivadéného dérovanou piepazkou na dné
komory. V horni ¢asti je systém filtrii brénici tletu jemného prasku. Materidl se vlivem
fluidiza¢niho vzduchu posunuje do expanzni komory, kde ptisobenim gravita¢ni sily spadava
zpét do pracovni komory. Nejvice vyuzivanou metodou pii obalovani mikrocastic je fluidni

zafizeni se spodnim (Wurster) néstiikem zobrazeno [16] [12].

Obr. 11 Zarizeni se spodnim ndstiikem

(bottom—spray) [17]
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3.2 Chemické metody

Chemicka metoda je zalozena na chemickych reakcich, ve kterych monomery s malymi

molekulami polymeruji za vzniku polymerniho obalu [13].

3.2.1 In situ polymerizace
Polymerace in situ je Siroky pojem, ktery zahrnuje:

e Suspenzni polymeraci.
e Emulzni polymeraci.

e Disperzni polymeraci.

Polymerizace in situ (Obr. 12) je metoda velmi blizkd mezifazové polymeraci (IFP). Metoda
zahrnuje reakci monomerni jednotky umisténé na rozhrani existujicim mezi latkou materialu
jadra a kontinualni fazi, ve které je material jadra dispergovan. Lisi se v tom, Ze u metody in
situ probihd polymerace pouze ve vné¢js$i kontinudlni fazi a na fdzovém rozhrani. V
ptipad¢€ polymerace in situ je monomer nebo prepolymer pfitomen pouze v jediné fazi
reak¢ni smési, zatimco v mezifazové polymeraci kazdéa z kapalnych fazi obsahuje alespoil
jeden reaktivni monomer. Prepolymer vznikly v prvni fazi se ukladd na povrchu
dispergovanych jader, kde dochdzi k sitovani polymernich fetézcl a vzniku obalu
mikrokapsle. Metoda je velmi vyuZivana pii pfipravé mikrotobolek s obsahem
bezuhlikatého inkoustu nebo parfémovych testrii pouzivanych v marketingovych
produktech kosmetickych firem. Parfémy enkapsulované do mikrocastic uvoliuji zaClenény

parfém mechanickym namahénim [9] [12].

[ -] 1.

Disperze kapaliny, kterd
ma byt zapouzdiena ve
vodé.

3.

Zahdjeni polymerace .

2. 4.

Stabilizace polymerni
struktury .

Zavedeni monomeri A a
B do roztoku,

Obr. 12 In situ polymerace [21]
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3.2.2 Mezifazova polymerace

Mezifdzova polymerace obecné pouziva dva monomery, které reaguji na rozhrani kapicky,
coz vede k vytvoteni kapsle. Polymeraci dvou monomert na povrchu kapky nebo pevné
Castice se vytvori obal mikrokapsle. V ptipad¢, ze dojde k rozpusténi vychozich monomerta
zvlast ve vzajemné nemisitelnych rozpoustédlech (napi. voda a alkan) a poté se tyto
roztoky smichaji dohromady, monomery se za¢nou hromadit na mezifazi, kde spolu reaguji
a vytvari tenky polymerni film. V pribehu reakce se vytvaii stale siln€jSi membrana az do
uplného spottebovani rozpusténych monomert.

Vzniklé mikrokapsle se filtruji, promyvaji vodou a vysousi se rychlym promytim acetonem.
Mezipovrchova polymerace nachédzi uplatnéni predevsim pii enkapsulaci biologickych
molekul a proteini. Metoda se také vyuzivd v kosmetickém primyslu pro piipravu

polyamidovych mikrokapsli s obsahem jojobového oleje [19] [12].

3.2.3 Polymerova inkompatibilita

Princip této metody spociva ve smiseni dvou vzajemné nekompatibilnich polymerii
rozpusténych v rozpoustédlech. Diky vzdjemné nekompatibilit¢ dochazi k oddéleni
polymernich fazi v disledku odpuzovani polymernich molekul. Obal mikrokapsle tvofi
pouze jeden z polymerd. Druhy polymer je pfitomen za ucelem vyvolani fazové separace.
V obalu mikrokapsle se nevyskytuje, nékdy se vSak jeho pfitomnost v obalu mikrokapsle

muze objevit, a to ve formé necistot.

Mikrokapsle ziskané touto metodou maji obvykle velikost 200-800 um a nepravidelny tvar.
Jejich uplatnéni souvisi pfedev§im s nepiijemnym maskovanim chuti a pro prodlouZené
uvolnovani léciva. Piikladem komeréné enkapsulovanych 1é€ivych latek je naptiklad chlorid

draselny a kyselina acetylsalicylova [12].

3.2.4 Sitovaci metody

Tvorba mikrokapsli touto technikou zahrnuje disperzi vodného roztoku materidlu jadra
obsahujiciho polymer v nemisitelném organickém rozpoustédle (suspenzni/disperzni
médium) ve form¢& malych kapicek. Suspenzni médium obsahuje vhodny stabilizator pro
udrZeni samostatnych kapicek/mikrokapsli. Kapicky jsou nasledné zesitovany principem za-
lozenym na tvorbé kovalentnich vazeb mezi polymerem a aktivni latkou. Zplsob
zesitovani se provadi bud tepelné (pii T>500 °C) nebo za pouziti sitovaciho Cinidla

(glutaraldehyd, formaldehyd, tereftaloylchlorid nebo ptirodni latka genepin). Mezi interakce
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zalozené pouze na fyzikalnich (elektrostatickych) silach patii iontova gelace, kdy dochazi k
zesitovani polyelektrolytli v pfitomnosti polyvalentnich iontd. Sitovani je vSestranou
metodou a lze ji pouzit pro mikroenkapsulaci rozpustnych, nerozpustnych, kapalnych nebo

pevnych materiald jak pro vyrobu mikrokapsli, tak 1 nanokapsli [19] [12].

3.3 Fyzikalné-chemické metody

Ve fyzikalné-chemickém mikroenkapsulacnim procesu se pfedem rozpusténé materialy
tvofici skofepinu vysrazeji z roztoku po zméné teploty, hodnoty pH nebo koncentrace
elektrolytu a postupné se ukladaji na povrch materialu jadra za vzniku skotepiny. Kone¢na

morfologie mikrokapsli zavisi hlavné na morfologii zékladnich materialt [13]

3.3.1 Fazova separace (koacervace)

Koacervace je metoda fazové separace polymerniho roztoku, pfi které dochazi k rozdéleni
na dvé nemisitelné kapalné faze, z nichz jedna je bohatd na makromolekulérni fazi oznacuje
se jako koacervacni faze, a druhd, zfedénd, se nazyva koacervaéni médium neboli
supernatant. K dispozici jsou dvé metody koacervace, a to jednoducha a komplexni.
Mechanismus tvorby mikrokapsli pro oba procesy je stejny, s vyjimkou zptisobu, jakym je
fazova separace provadeéna. Koacervace se obvykle pouziva k zapouzdieni aromatickych
oleji a muze byt také upravena pro zapouzdieni rybich tuki, zivin, vitamind, konzervac¢nich

latek a enzymd. [9] [12].

3.3.2 Jednoducha koacervace

Jednoduché koacervace (Obr. 13) je d¢j, kdy fazova separace nastava v ptitomnosti jednoho
typu makromolekularni latky na rozdil od komplexni koacervace, ktera probiha v
ptitomnosti dvou a vice opacné€ nabitych polymerd.
Obecné proces jednoduché koacervace sestdva ze tiech kroki za neustalého michéni, tfech
nemisitelnych fazi:

1. Kapalna faze.

2. Féze materidlu jadra.

3. Faze materialu obalu, (stény).
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Obal materialu jadra je vytvofen:
e Zménou teploty.
e Pridanim nekompatibilniho polymeru.
e Pfidanim soli.

e Interakci polymer-polymer.

Béhem jednoduché i komplexni koacervace se vytvaii drobné kapky, které se usazuji nebo
spojuji a vytvaii oddélenou koacervovanou fazi. V jednoduché koacervaci se pro separaci
fazi ptidava sitovaci ¢inidlo, zatimco u komplexni koacervace je separace zajiSténa dvéma
opacné nabitymi polymery. Pokud jsou v roztoku ptitomna jadra, kapky koacervatu se kolem
nich hromadi a po pfidani vhodného sitovaciho ¢inidla (napf. glutaraldehydu nebo pfti
pouziti zvySené teploty) vytvaii sténu mikrokapsli. Michanim roztoku se muze ptedejit
shlukovani a sedimentaci kapek koacervatu. V nékterych ptipadech je nezbytny piidavek
stabilizatoru, aby nedochazelo k slepovéani vyslednych mikrokapsli. Tvorba mikrokapsli
koacervaci obvykle vyzaduje dalsi kroky pro jejich zpevnéni. Témi mohou byt relativné
jednoduché procesy vedouci k odstranéni zbytkového rozpoustédla, napt. snizeni teploty

nebo proplachnuti srdZecim roztokem ¢i stabilizace sitovacimi ¢inidly [9] [12].

1
[ Aktivni slokka J [ Palymer

AL S

.
Sitovaci Einidlo |—"" TwiSenni pH a teploty
.

o O o

O T }
&:.ﬁlﬂimi slodka
Palyrmer

Obr. 13 Jednoducha koacervace (upraveno z [22])
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3.3.3 Komplexni koacervace

Komplexni koacervaci (Obr. 14) Ize vyvolat v systémech s dispergovanymi hydrofilnimi
koloidy nesoucimi opac¢né elektrické ndboje. Jako kladn€ nabity polykationt se pouzivaji
naptiklad Zelatina typu A nebo chitosan, jako polyanionty se nejcastéji uplatiiuji arabska
klovatina, alginaty, polyfosfaty aj. Podstatou je vyrovnavani nabojii na koloidech pfi vhodné
zvoleném pH. Metod¢ komplexni koacervace se vénuje velka pozornost v oblasti genetiky,
v potravinaiském primyslu, zejména pro enkapsulaci silic, umélych sladidel, barviv,
konzervacnich latek, s vodou nemisitelnych oleji (napi. vitamina a rostlinnych olejlt), a
v zemedélském primyslu, kde se metoda pouziva pro obalovani semen. Mikrokapsle ziskané
komplexni koacervaci obsahujici 35 % u¢inné latky pro pouziti v chemickém bezuhlikatém
materialu, které bylo mozné nandSet pfimo na papirensky stroj byly ve své dobé prodavany

po celém svéte [12] [21].

1 1.
Disperze kapaliny, ktera ma byt
zapouzdiena ve vodé.

3.
Pridani kyseliny pro
zménu pH roztoku.

2.
Zavedeni roztoku Zelatiny a
roztoku karboxymethylcelulozy
(crac)

a.
Stabilizace polymerni
o struktury.

GELATINE

Obr. 14 Mikroenkapsulace pomoci komplexni koacervace [21]

3.3.4 Sol-gel

Sol-gel enkapsulace je zkratka pro ,,gelovaténi roztoku®. Tento termin oznacuje proces, ve
kterém se sol pfidava k roztoku, a stfidanim fyzikaln&-chemickych faktord se material

gelovati a vytvrzuje do tvaru kapsli [19].

Nézev sol—gel je odvozen od skutecnosti, Ze mikrocastice nebo molekul v roztoku (sol)
aglomeruji, aby vytvofily souvislou sit’ (gel). Ke spojeni ¢astic dochéazi za kontrolovanych
podminek. Obecné existuji dvé techniky sol-gel procesu. Prvni se nazyva tzv. koloidni
metoda, druhd je oznacena jako polymerni (alkoxidova cesta). Rozdil mezi t€émito metodami

plyne z pouzitych vychozich materialt (prekurzort) [23].
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Ob¢ metody zahrnuji suspenzi nebo rozpousténi ve vhodné kapaling. V ptipad¢ koloidni
metody je touto kapalinou obvykle voda. Pro polymerni metodu je touto kapalinou alkohol.
Nasledna aktivace prekurzoru probiha piidanim kyseliny (HCI) nebo zasady (NaOH).
Aktivované prekurzory spolecné reaguji za vzniku sité. Sit’ roste a vyviji se s Casem a teplotu
az do pozadované velikosti. V tomto okamziku se viskozita kapaliny zvySuje exponencidlni

rychlosti [23].

Touto metodou lze ziskat ultrajemné nebo kulovité-tvarované prasky, tenké povlaky,
keramickd vldkna, mikroporézni anorganické membrany, jednolit¢ keramiky a skla a

extrémné porézni aerogely.
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4 MATERIALY S FAZOVYM PRECHODEM (PCM)

Materidly s fazovym piechodem (PCM, Phase Change materials) jsou latky, které absorbuji
a uvoliuji tepelnou energii béhem procesu taveni a zmrazovani. Kdyz PCM zamrzne,
uvoliiuje velké mnozstvi energie ve formé latentniho tepla pfi relativné konstantni
teploté. Naopak, kdyz se takovy materidl roztavi, absorbuje velké mnozstvi tepla z
okoli. PCM se dobiji, protoze okolni teploty kolisaji, takze jsou idealni pro rizné kazdodenni
aplikace vyzadujici regulaci teploty. Existuje celd fada PCM s rliznymi body tani, které jsou
rozdeleny do tii kategorii. V roce 1983 se objevila prvni klasifikace latek pouzivanych pro

tepelné skladovani a klasifikace PCM a to na:

e Anorganické.
e Organické.

e FEutektické smési.

Anorganické materidly pro zménu fazi jsou klasifikovany jako hydratované a kovové soli.
Soli kovii dosud nebyly vazné zvazovany pro tepelné skladovani kvili jejich hmotnosti.
Souhrnem, vyhody anorganického PCM jsou vysoka entalpie, nizka cena, snadno dostupna,
vysokd tepelna vodivost, nehoflavd, nizka zména objemu, kompatibilni s plastovymi

nadobami a maly dopad na Zivotni prostiedi.

Materialy pro zménu organické faze mohou byt parafinové nebo neparafinové. Skladaji se z
fetézce atomt uhliku a vodiku. Cisté parafiny napiiklad obvykle obsahuji od 14 do 40 atomi
uhliku a parafinové vosky od 8 do 15 atomt uhliku. Parafiny jsou bezpecné, spolehlivé,
predvidatelné, nekorozivni, levné, chemicky inertni a stabilni materialy pod 500 °C a
vykazuji malé zmény objemu. Predstavuji vSak také nékteré nevyhody, jako je nizké tepelna

vodivost a vysoka hotlavost.

Eutektické smési jsou vysledkem kombinace dvou nebo vice sloucenin organickych,
anorganickych nebo obou PCM, takZe tyto pfedstavuji teplotu pfechodu blize k existujicim
potfebam ve srovnani s jednotlivymi slouceninami. Hlavni nevyhoda téchto materialii je
vysoka cena, asi dvakrat nebo ttikrat vyssi nez u organickych nebo anorganickych PCM,

omezené termofyzikalni vlastnosti a silny zapach.
Nejcasteji pouzivanym PCM je voda/led. Led je vynikajici PCM pro udrZovani teplot na
0 °C. Bod tuhnuti vody je vSak pevné nastaven na 0 °C, coz z n¢j ¢ini nevhodny PCM pro

vetsinu aplikaci skladovani tepelné energie [26] [27] [28].
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Pro vyfeSeni tohoto omezeni byly vyvinuty PCM pro pouziti v Sirokém rozmezi teplot,
od -40 °C do vice nez 150 °C. Obvykle ukladaji 5 az 14krat vice tepla na jednotku objemu
nez materialy, jako je voda, zdivo nebo hornina. Mezi riznymi moznostmi skladovani tepla
jsou PCM zvlaste atraktivni, protoze nabizeji akumulaci energie s vysokou hustotou a

akumuluji teplo v Gzkém teplotnim rozsahu [24].

Materialy s fazovym ptfechodem PCM (Phase Change Materials) jsou povazovany za jedny
z nejucinnéjSich materiala pro skladovani energie, protoze mohou ukladat nebo uvoliovat
velkém mnozstvi tepelné energie témeét izotermicky, zatimco maji relativné vysokou
tepelnou kapacitu a skladovaci hustotu a mensi zménu teploty béhem uvoliiovani energie

[25].

Mohou absorbovat a uvoliiovat velké mnoZzstvi latentniho tepla jako reakci na zmény okolni
teploty, hlavné pfi pfechodu z pevné latky na kapalnou nebo z kapalné na pevnou. Na
zakladé tohoto mechanismu jsou PCM schopny regulovat okolni teploty blizké jejich
teplotdm tani. Pfimé fetézce alkant (n-alkany) zndmé jako parafiny jsou jednou z
organickych PCM (OPCM). Bezpecnost, chemicka nec¢innost, nekorozivita a dobra tepelné
vlastnosti maji své vyhody u OPCM. Nicméné, OPCM jsou omezeny na piimé pouZiti ke
skladovani energie z divodu: jejich postupného uniku béhem stavu tani, nizké tepelné
vodivosti a hoflavosti. Mezi riznymi materidly plastg, které 1ze pouZit k mikroenkapsulaci
parafinil, je Skrob jednim z nejvhodné&jSich materialti. To je zpisobené jeho schopnosti
ochrany zakladniho materialu, proveditelnosti pfi pouZzivani, dostupnosti, nenakladnosti a

Setrnosti k Zivotnimu prostredi [26].

4.1 Aplikace mikrokapsli

4.1.1 Systém skladovani tepelné energie (TES)

Systémy skladovani tepelné energie, dale jen TES (Thermal Energy Storage) mohou ukladat
teplo nebo chlad, které budou pouzity pozd€ji za riznych podminek, jako je teplota, misto
nebo energie. Hlavnim vyuZitim je pfekonani nesouladu mezi vyrobou energie a spotfebou
energie. V systémech TES je energie doddvana do ulozného systému, ktery ma byt pouzit
pozdé&ji, a zahrnuje tii kroky na obrazku (Obr. 15): nabijeni, skladovani a vybijeni, ¢imz je

poskytnut kompletni cyklus skladovani tepelné energie [27].
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Obr. 15 Cyklus skladovani tepelné energie [27]

Ulozisté je koncipovano na aktivni nebo pasivni systémy (Obr. 16). Aktivni skladovaci
systém se vyznacuje nucenym pienosem tepla do skladovaciho materidlu. Zasobni material
cirkuluje prostfednictvim tepelného vyméniku, solarniho piijimace nebo parniho generatoru.
Aktivni akumulaéni systém muze byt pfimy, pficemz teplonosnd tekutina HTF (Heat
Transfer Fluid) slouzi také jako akumula¢ni médium nebo nepfimy systém, kde se druhé
médium pouziva k akumulaci tepla. Pasivni uloZzny systémy jsou obecné dudlni tlozné

systémy, kde HTF prochazi tlozistém pouze pro nabijeni a vybijeni pevného materidlu [27].

H  Primy systém

Aletivr

Skladovani || Sidadovami o o
H MNeprimy system

H Pastvni sldadovani

Obr. 16 Schéma riiznych typii skladovani tepelné

energie dle systéemu [27)].
Hlavnimi pozadavky na konstrukci systému TES jsou vysoka mira energie v uloZzném
materidlu (skladovaci kapacita), dobry pienos tepla mezi HTF a zisobnim materidlem,
mechanickd a chemicka stabilita skladovaciho materidlu, kompatibilita mezi zdsobnim
materidlem a materidlem zasobniku, uplna reverzibilita fady cyklii, nizké tepelné ztraty
provozni strategie, maximalni potfebné zatizeni, nomindlni teplota a pokles entalpie a

zaClenéni do celého aplikacniho systému [27].
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Systém akumulace tepelné energie TES je metoda pro zvyseni energetické ucinnosti a
zlepSeni tspory budov (Obr. 17). Pro TES se pouzivaji tfi metody akumulace tepelné

energie:

e Akumulace citelného tepla.
e Akumulace skupenského (latentniho) tepla (LH).

e Termochemickd akumulace tepla.

Rozdil je v mnozstvi tepla, které miize byt naakumulovdno na jednotku hmotnosti nebo
objemu akumula¢niho média, v teplotach tani média a v tom na jakém stupni soucasného
vyvoje je technologie akumulace. Ze vSech zminénych zptisobt je typ LH nejvhodnéjsi,
protoze ma vysokou kapacitu pro skladovani energie vzhledem k malé¢ zméné teploty z
akumulace k uvolnéni. U téchto technologii dochazi k akumulaci energie béhem procesu
tani, zatimco k uvolnéni dochazi béhem tuhnuti materialu PCM. Existuje n¢kolik typt PCM
véetné parafinu, hydratd soli, slitin, mastnych kyselin a jejich kombinaci. Tyto
materidly jsou schopny uchovat 5-14krat vice tepelné energie na jednotku objemu ve
srovnani s béZznymi materidly jako je zdivo, horniny nebo voda. Mezi PCM je Siroce
pouzivan parafinovy vosk prave pro aplikace LHTES. Vosk ma vhodné tepelné vlastnosti,
dobrou chemickou a tepelnou stabilitu. Kromé ptiznivych vlastnosti vykazuji parafiny také
nékteré nezadouci vlastnosti, jako je nizka tepelna vodivost, nizké teploty tani a stfedné
vysokd hotlavost. Nékteré z téchto nevyhod, zejména tepelnou vodivost a hoflavost, 1ze

¢aste¢n¢ upravit pomoci ptisad nebo parafinovych kompoziti [28]
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Obr. 17 Typické tepelné ztraty a zisky v obytnych budovach [29]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 35

Obecné lze fici, Ze materidly s fizovym pfechodem maji dva efekty na tepelnou stabilitu
vnitiniho mikroklimatu. Béhem dne tyto materidly zpiisobuji snizeni teploty diky zméné
skupenstvi pevna latka—kapalina a béhem noci zvysuji vnitini teplotu pii zméné skupenstvi
kapalina—pevna latka. Typickym ptikladem pro snizeni spotieby energie mohou byt PCM
materialy jako soucést tepelnych vyménikt (Obr. 18) [30] [31].

Trubky jsou plnény PCM
materidlem ve snaze vyhnout se

‘- kontaktu s vnéjgim prostiedim.
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naplnénych PCM horkou vodu v obytnych
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Obr. 18 PCM materidly jako soucast tepelnych vymeénikui [28]

4.1.2 Kompozitni materialy s PCM

Kompozity zalozené na blokovém kopolymeru parafin a styren-butadien-styren (SBS) jsou
popsany jako tvarové stabilizované PCM. Kompozity se pfipravuji smichanim parafinu a
SBS pii 150 °C pomoci dvouvalcové michacky. Pouzity parafin(vosk) je vosk s teplotou tani
56-58 °C. Vysledky potvrdily, Zze kompozit si mize zachovat tvar, i kdyz je parafin v
kapalném stavu, a béhem testovani tepelnych charakteristik nebyl pozorovan Zadny unik

vosku.

Dalsi tvarové stabilizovany parafinovy systém je v tomto pfipad¢ parafin a vysokohustotni
polyethylen (HDPE). Systém se misi pii vysoké teploté a vysledny kompozit obsahuje 74
hmotn. % parafinu a 26 hmotn. % HDPE.

Tyto kompozity jsou vyvinuty za ucelem akumulace tepelné energie [32].
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4.1.3 Tepelna energie

Existuji dva druhy tepelné energie: citelné a latentni teplo. Nejbéznéjsi systémy akumulace
tepla, jako je konvencni ohtiva¢ vody, pouzivaji citelné teplo, energii potfebnou ke zméné
teploty latky bez zmény faze. Latentni teplo, které miize byt 100krat vétsi nez u citelného
tepla, je mnozstvi energie potfebné ke zméné¢ hmoty z jednoho stavu do druhého, z
kapalného na pevné nebo naopak. Citelné teplo a latentni teplo spolupracuji v tepelné
akumula¢nich materialech, jako je PureTemp. To mad za nasledek schopnost udrzovat

specifické teploty po dlouhou dobu [24].

4.1.3.1 Citelné teplo

Pti zahtivani doddvame objektu teplo a jeho teplota stoupa. Toto naristajici teplo se
oznacuje jako citelné teplo. Obdobné, kdyZ objektu teplo odebirame, bude jeho teplota klesat
a odebrané¢ teplo bude také citelnym teplem. Teplo, které zptisobuje zménu teploty objektu,

se oznacuje jako citelné teplo [33].

4.1.3.2 Latentni teplo

VSechny cisté latky, které se vyskytuji v pfirod¢, mohou ménit skupenstvi. Pevné latky
mohou roztat na kapalinu (led se zméni ve vodu) a kapaliny se mohou odpaftit do plynného
stavu (voda se zméni v paru). Uvedené zmény vSak vyzaduji dodavani nebo odebirdni tepla.

Teplo, které to zptisobuje, se oznacuje jako latentni teplo.

Latentni teplo vSak neovliviiuje teplotu dané latky — naptiklad teplota vody béhem varu
zlstava na hodnoté 100 °C. Dodavané teplo, které udrzuje vodu ve varu, je latentnim teplem.
Teplo, které zplsobuje zménu skupenstvi, aniz by se ménila teplota dané latky, se oznacuje

jako latentni teplo.

Porozuméni tomuto rozdilu je zdsadni pro pochopeni, pro¢ se v chladicich systémech pou-
zivaji specialni chladiva. Zaroven se tim vysvétluje, pro¢ se k definovani chladici kapacity
jednotek pouzivaji pojmy ,celkova tepelnd kapacita® (citelné a latentni teplo) a
»citelnd kapacita®. Béhem cyklu ochlazovani se v jednotce nésledkem odebirani latentniho
tepla ze vzduchu tvori kondenzat. Citelna kapacita je kapacita potiebna ke snizeni teploty,

zatimco latentni kapacita je kapacita potiebnd k odstrafiovani vlhkosti ze vzduchu [33].
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4.1.4 Solarni energie

Technologie solarni energie je slibnou technologii k vyrob¢ energie. Fotovoltaické systémy
jsou polykrystalické solarni Clanky instalované po celém svété. Neddvna technologie
tenkovrstvé technologie diselenidu médi prokdzala lepsi vykon nez polykrystalické solarni
clanky. Vykon fotovoltaického c¢lanku se lisSi s ohledem na narast teploty a
dopadajici slunecni zafeni. Chlazeni fotovoltaickych ¢lanki mlze byt provedeno
proudénim vzduchu piirozenou nebo nucenou cestou a je povazovano za pasivni a aktivni
chlazeni. V metodé¢ nuceného proudéni je vzduch pohanén bud ventildtory nebo
dmychadly, v zavislosti na klimatickych podminkach, kdy ventilatory nebo dmychadla
mohou byt pouzivany prerusované. Vyzkumnici pracuji na zlepSeni ucinnosti technik
chlazeni vzduchem. Metoda chlazeni vodou je klasifikovana jako aktivni a pasivni. Voda
ma vyssi mérné skupenské teplo nez vzduch, takze vodni médium muiize fungovat jako lepsi
chladici médium. FV ¢lanky byly ponofeny do vody. VétSina z vyzkumu uvadéla, ze
ucinnost FV byla zlepSena ponofenim modulu do specifické hloubky vody. K ochlazovani
se doporucuje pouzivat deionizovanou vodu, aby se zabranilo korozi ¢lanku. Materialy s
fazovym ptechodem (PCM) jsou znamé jako akumulac¢ni materidly LH, protoZe se primarné
zahtivaji, dokud nedosdhnou svého bodu tani, potom latka zacina absorbovat latentni teplo
a postupné taji s casem. Doba tani PCM zavisi na objemu a tepelné vodivosti. PCM je
nejlepsi moznosti, k regulaci provozni teploty FV ¢lankt a zvySeni elektrickou ti€innosti. Ve
srovnani s jinymi regula¢nimi technikami, jako je nuceny ob&h vzduchu, mé systém
PV-PCM lepsi vlastnosti, jako je vysoka mira absorpce tepla, Zadné zvlastni spotfeba energie
a naklady na udrzbu. PCM je vhodnym feSenim pro tepelnou regulaci FV ¢lankl s malou
spotfebou a vyssi akumula¢ni kapacitou. Muaze ukladat 5—14krat vice energie nez jiné
tepelné akumulatory, jako je voda, beton nebo hornina. Vysledky PV ¢lankli s PCM byly
porovnany s vysledky referencniho modelu bez pfidaini PCM. Béhem simulace panel bez
PCM dosahl maximalni teploty asi 63 °C, zatimco panel s PCM dosahl 54 °C. Experiment
ukazal, Ze anorganickd stl absorbuje odpovidajici mnozstvi latentniho tepla. Z nové
navrzenych typt mikrokapsli Ize uvést mikrokapsle vzniklé zapouzdienim parafinu PCM do
Cu0 vykazujici oktaedralni morfologii s dobie definovanou strukturou jadro—obal.
Bifunk¢ni rys odvozeny z jejich materialu jadra a obalu mize slouzit k ukladani slunecni

tepelné energie a slunecni fotokatalyze [34] [35].
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4.1.5 Mikroenkapsulované materialy s fazovym prechodem (MPCM)

Mikroenkapsulace n-heptadekanu, materidlu s fazovym piechodem Skrobem jako vné&jsi
vrstvou analyzuje mechanismy procesu a zkouma ucinky zapouzdieni na MPCM jejich
tepelné a fyzikalni vlastnosti. Teplota tani n—heptadekanu je v rozsahu pokojové teploty,
20-22 °C, a jeho vysoka latentnost tepla je 240 J/g, coz z néj ¢ini vhodnou alternativu PCM

k aplikaci v rozmanitych oblastech, jako jsou ochranné odévy a budovy [26].

Parafinové jadro bylo enkapsulovano skrobem ve vodném médiu jednoduchou koacervaci.
Rychlost michdni, doba reakce a hmotnostni poméry materidli byly studovany jako
parametry zapouzdieni. Byly zkoumany parametry G¢inkli na morfologii, rozmérovy pomér
jadra a skotepiny a tepelné vlastnosti ptipravenych MPCM. Vysledky studie 1ze pouzit k
pochopeni zapouzdfovaciho mechanismu a optimalizovat parametry procesu pro jakykoliv

agel [26].
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Obr. 19 Mechanismus mikroenkapsulace n-heptadekanu Skrobem [26]
Vysledky analyzy velikosti ¢astic ukazaly, Ze poméry surovin a rychlost michani mély
vyznamny vliv na velikost mikrokapsli. Na (Obr. 19) byl popsan mechanismus
mikroenkapsulace n—heptadekanu Skrobem. Metoda koacervace je povazovana za nadéjnou
techniku diky své vysoké ucinnosti zapouzdieni a efektivni kontrole velikosti ¢astic s uzsi

molekulovou distribuci. Schéma vyrobniho procesu koacervaci bylo ilustrovdno na
(Obr. 19) [25].

Ptipravené mikrokapsle, které maji dobré tepelné vlastnosti lze pouzit pro aplikace
skladovani tepelné energie, napi. v textilii a u povrchovych natéri budov. PCM doséahly
rozséhlych aplikaci v oblasti solarni energie, konstrukce chladicich systémi, energie, textilii

a v jinych oblastech [26].
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Enkapsulace je obecné uzitecny zplsob, jak chranit a zabranit iniku PCM v kapalném stavu.
Jadro obsahuje PCM, zatimco obal je obvykle slozena z polymernich materidlti se
zlepSenymi mechanickymi a tepelnymi vlastnostmi. Obal hraje roli ochrany, pienosu tepla a
v nékterych ptipadech brani uvoliiovani toxickych materiali do zZivotniho prostiedi. Pro
zvySeni tepelné vodivosti mohou byt pouzity rizné nanoc¢astice oxidu kovi, ale i grafitové

vlocky a expandovany grafit [28].

4.1.6 Novy PCM material s grafitem

Ziejmé nejpokrocilej$im z novych materidld SGLT je novy kompozitni PCM material,
vyuzivajici k akumulaci tepla a chladu, a k tepelnym izolacim skupenského tepla pfi
fazovych zménach tuhé a tekuté faze. NejznaméjSimi pouzivanymi materidly PCM jsou

parafiny, ale i rizné hydraty soli.

Dle névrhu Ustavu Fraunhofer Institut fiir Solare Energiesysteme z Freiburgu se PCM
pouzivaji od roku 2002 a stavebni materialy s jejich obsahem dokazi nahradit klimatizaci.
Zakladem jsou kulicky mikrokapsli o priméru asi 0,02 mm obsahujici parafin, rozptylené
ve stavebnim materidlu budov. Pfi dosaZeni teploty 22 °C parafin taje a na své roztaveni
spotifebovava teplo z mistnosti. Naopak pii nocnim ochlazeni pod 22 °C tekuty parafin tuhne,

své teplo vydava a zajiSt'uje tak kolisani teploty mistnosti jen ve velmi tzkém rozmezi.

Vyhodou nového PCM/grafitového kompozitu s 85 obj. % PCM (parafin), 10 obj. %
expandovaného grafitu a 5 obj. % pori je diky vyssi tepelné vodivosti vyssi dynamika fazové
zmény, vyssi tepelny tok, niz$i teplosménné plocha, objem a hmotnost a vyssi hustoty
energie. Typické hodnoty tepelné vodivosti SIGRA deskového materidlu PCM/grafit uve-
deného slozeni jsou 8 W.m'K!a 25 W.m'K'!, zatimco parafin ma 0,2 W.m'K'!, voda
0,58 W.m'K! U PCM/grafit granulatu, jako =zasypu v akumuldtorech typu
trubka/trubkovnice, je 4 W.m'K"!. Material SIGRA je navrZen k pouziti v technice vytapéni,
klimatizaci, chlazeni elektroniky a ochrané proti piehtati, a v kogeneraci. V akumulaci tepla

¢1 chladu je ptednosti dveé az péti nasobna hustota energie proti vodnim systémtm [36].

4.2 Aplikace ve stavebnictvi

PCM jsou povazovany za mozné feSeni pro snizeni energetické spotfeby budov.
Skladovanim a uvolfiovanim tepla v urcitém teplotnim rozsahu zvysuji setrvacnost budovy
a stabilizuji vnitini klima. V pfipadech, kdy je akumulovéno teplo, naptiklad ze slune¢niho

zateni, musi projektanti navrhovat specidlni masivni tepeln¢ akumulacni prostiedky. Jejich
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objem je mozné redukovat pomoci materiali PCM. Instalace materidli s fazovym
pfechodem je jedna z cest, jak zlepsit tepeln¢ akumulacni vlastnosti lehkych obvodovych
konstrukci. Princip spociva v tom, ze namisto zvySovani hmotnosti obvodové konstrukce je

vyuzivano latentni teplo skupenské zmény materiala s nizkou teplota tani [30].

Mezi vSemi aplikacemi PCM v budovach je nejzajimavéjsi jejich zaclenéni do stavebnich
materiald s cilem zménit jejich tepelné vlastnosti. Existuje celd fada moznosti: PCM lze
systému, jako jsou tepelna Cerpadla a solarni panely. Stény jsou stavebnim prvkem s nejveétsi
plochou v budové, coz odivodiuje vétsi zajem védecké komunity o tento konstruktivni
prvek. Princip skladovani latentniho tepla lze pouzit na jakykoli porézni stavebni material,
ale soucasny vyzkum se piedevSim tykd sddrokartonovych desek, betonu a izolacnich

materialt [37] [38]

Naptiklad Sharma a kol. studovali tepelné skladovani na sténach s pouzitim hexahydratu
chloridu vapenatého, s teplotnim pfechodem 29 °C jako materiadl s fAzovym ptechodem.
Ziskané vysledky umozZnily dospét k zavéru, ze zed’ obsahujici PCM o tloust'ce 8,1 cm ma

lepsi tepelny vykon nez zdéna zed’ o tloust'ce 40 cm [38].

Cilem vyzkumu v roce 2008 na VUT v Brné bylo ovéteni pozitivniho vlivu PCM na tepelnou
stabilitu budov v letnim obdobi. Pro zkousky vlastnosti PCM z hydrati soli byly postaveny
dva stejné experimentalni objekty ve vesnici Vrtezif nachazejici se zapadné€ od Brna. Dalsi
rok byly namisto trubek s PCM pouzity desky ze sadry se zapouzdifenym PCM. Experiment
byl Gspésny, protoze maximalni denni teploty v objektu s PCM byly niz§i nez v objektu bez
PCM. Napiiklad maximalni denni teplota dne 10.9. byla v objektu €. 1 (bez PCM) 36,1 °C
a v objektu ¢. 2 s PCM byla maximalni denni teplota 32,3 °C. TakZe rozdil byl 3,8 °C. Na
druhou stranu, béhem noci byla teplota v objektu €. 2 vy$si neZ v objektu €. 1. Bylo to
zpusobeno tuhnutim hydratu soli. Naakumulované teplo v soli bylo uvolnéno do vnitiniho

prostoru [30].

V literatufe se nachazeji tfi rtizné zpisoby, jak vylepsit tradi¢ni sadrokartonové desky
pomoci PCM: Impregnace desky PCM po vyrobé a pfimém zaclenéni PCM béhem vyroby.
Prvni metoda pro vylepseni desek pomoci PCM spociva v piidani peletek plnénych PCM
beéhem vyrobniho procesu. Tato metoda se vSak ukazala jako nevhodnd kvili nizkému
poméru povrchu k objemu. Druhd metoda spo¢iva v impregnaci sadrokartonovych desek

PCM a provadi se ve vétSiné vyzkumd, protoZe usnadiiuje pouziti vyvinutétho PCM v



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 41

laboratotfi. Vyhtivana ldzen se pouziva pro adsorpci PCM v agregatech. PCM se zahiiva v
baiice a pii kontrolované teploté a daném mnozstvi kameniva se vlozi deska pro adsorpci
PCM ve vakuu. Agregaty se vyjmou, nechaji se odtéct nadmérné mnozstvi PCM a susi se
po dobu 48 hodin. Vysusena, ale pln¢ adsorbovana deska se zvazi a mize byt vypocteno
procento adsorpce. Bylo pozorovano, ze nejlepsi vysledky byly zjistény, pokud byl PCM
impregnovan pii 70 °C ve vakuu pfiblizn¢ 65 mbar béhem 30 minut. Analyza ukazuje, Ze
tento proces ponoieni ma potencial dosazeni vyssi skladovaci kapacity nez ptidani plnénych
pelet na desku béhem vyroby. Tieti zplisob vyroby je zalozen na prumyslové vyrobé
sadrokartonovych desek, vzniklych smichanim kase kalcinované sadry CaSO4 - H20 s
vodou a jinymi pifisadami. Vytvofena sadrova pasta se nalije mezi dvé vrstvy lepenky,
rozieze a vysusi, aby se odstranil pfebytek vody. Zde se PCM zavede do pasty smichanim
do homogenni smési. Nicméné¢ PCM ma schopnost vykazovat tendenci migrovat na povrch
pasty a zpusobovat nestabilitu pasty. Dispergacni ¢inidlo musi byt piidano pro zajisténi
dobr¢ disperze PCM v matrici. Moznymi dispergac¢nimi ¢inidly jsou polyvinylalkohol nebo

sodna sil [37].

4.2.1 Retardéry horeni

FIPRON Czech republic s.r.o vyuziva technologii FIPRON, ktera je zalozena na principu
predchazeni a soucasné i haseni pozarl, pracuje s rozlicnymi kompozitnimi materialy.
Skladba téchto materiali zahrnuje mikrokapsle, které obsahuji tzv. ,,zpomalova¢ hofeni®.
Pii zahtati a dosaZeni aktivacni teploty kapaliny uvnitt mikrokapsle jeji plast’ exploduje a
vypusti hasivo v plynném skupenstvi. Iniciaci hasiciho plynu tak dojde ke sniZeni
koncentrace O, pfi¢emz se zabrani dal§imu Sifeni pozaru. Teplo je souCasné pohlceno

chladicim uc¢inkem hasebni latky.

Inovacnim vicetucelovym protipozarnim vyrobkem navrzenym technologii FIPRON je také
polymerovy natér zamezujici vzniku pozaru. Protipozarni ochrana je zde zajiSténa
mikrokapslemi, které jsou obsazeny v samotném natéru. Vyuziti pro kabelové kandly a

jakékoli jiné povrchy vyzadujici pozarni ochranu [39].

Kazda mikrokapsle mikroenkapsulovaného hasiciho prosttedku podle predlozeného
vynalezu obsahuje polymerni obal a jadro obsahujici nasledujici slozky:
2 H-heptafluorpropan (Chladone 227ea) nebo jiny nosny plyn majici teplotu varu mezi -155
a + 10 °C, retardér hoteni a inhibitor hofeni, s nasledujicim hmotnostnim pomérem: nosny

plyn 5-50 %, retardér hoteni 30-70 %, inhibitor hofeni 1-25 %. Retardér hoteni plni funkci



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 42

hlavniho hasiciho ¢inidla. Jako retardér hotfeni lze pouzit nejucinnéjsi fluorované
uhlovodiky obsahujici jod a brom: jodotrifluormethan nebo 1—jodheptafluorpropan nebo
2-jodheptafluorpropan nebo jodpentafluorethan nebo 2,2-dijod-1,1,1,3,3,3—hexafluorpro-
pan nebo 1,2-dibromethan nebo dibromethan nebo jejich smési. Je znamo, Ze inhibi¢ni
schopnosti nachazejici se v uhlovodikach obsahujici halogeny klesaji v nasledujicim poradi:
RJ> RBr> RCI> RF (R — uhlovodikovy radikal). ProtoZze provozni vlastnosti hasiciho
prostiedku jsou ur¢ovany hlavné pouzitym nosnym plynem, jako inhibitor hoteni je u¢inné
pouzit slouceniny kovii s proménlivou valenci, naptiklad slouc¢eninu Zeleza nebo chrému
nebo manganu, vanadu a molybdenu. Je vyhodné pouzit komplexni metalocenové
slouceniny (dicyklopentadienylové zelezo, cyklopentadienyltrikarbonyl mangan (CTM),
methylcyklopentadienyltrikarbonyl mangan, cyklopentadienylcykloheptatrienyl, vanadium,

dibenzenechrom a jejich derivaty), které umoziuji ziskat fluorované uhlovodiky [40].

4.3 Aplikace v textilnim pramyslu

Kdyz se zapouzdieny PCM zahteje na teplotu tani, absorbuje tepelnou energii pii prechodu
z pevného stavu do kapalného stavu. Tato zména faze zpiisobuje doc¢asny chladici ucinek ve
vrstvach odévi. Tepelnd energie miize pochéazet z téla (napt. Kdyz se uzivatel nejprve
obléka) nebo z teplého prostiedi. Jakmile se PCM Uplné roztavi, akumulace tepla se zastavi.
Pokud se odév PCM nosi v chladném prostiedi, kde je teplota pod bodem mrazu PCM a
teplota tkaniny klesne pod teplotu pfechodu, mikroenkapsulovany tekuty PCM se zméni zpét
do pevného stavu, ¢imz se vytvoii tepelnd energie a do¢asny Ucinek oteplovani. Vyvojafi
tvrdi, Ze tato vyména tepla vytvafi tlumivy ucinek v odévu, minimalizuje zmény teploty

pokozky a prodluzuje tepelny komfort uzivatele.

4.3.1 Inteligentni termoregula¢ni materialy

V roce 1987 Yvonne G. Bryant a David P. Colvin z Triangle Research and Development
Corp. (Triangle R&D and R&D), Raleigh, NC, demonstrovali proveditelnost zaclenéni PCM
do textilnich vldken a v roce 1994 ziskali patent. Outlast® je specidlni materidl s
termoregulacni funkci, ktery byl vyvinut na pocatku 80. let jako soucast vyzkumného
programu financovaného americkou narodni leteckou a kosmickou spravou (NASA) a
kosmicky primysl a plvodné slouzil k vyrovnavéani teplot u skafandri a poskytnout
astronautim ochranu pfed extrémnimi vykyvy teplot, se kterymi se ve vesmiru

setkavaji. Koncept nikdy nevedl k prakticky pouzitelnym materidlim pro pouziti v
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kosmickém programu, ale zdklady technologie byly dale vyvinuty do ,,pozemskych*
aplikaci pro uzivatele sportovni vystroje, vojenské vybavy, lizkovin, obleceni, stavebnich
materidlti a jiného spotfebniho zbozi. Technologie od spolecnosti Outlast Technologies,
ktera se poprvé stala oblibenou u lyzait pro svrchni odév a rukavice, poskytovala i pohodIny
nocni spanek ve formé podlozky pro regulaci teploty. Prvni produkty Outlast vyrobené z
vlaken PCM byly vyrobeny z akrylovych vldken vyvinutych u spolecnosti Acordis.
Spolecnost také spolupracovala s firmou DuPont, Wilmington, Del na vyvoji polyesterovych
vldken obsahujicich PCM. Mikroenkapsulované PCMs byly dokonce pouzivany v
thermoprotektivnich systémech pro kosmické lodi patentovanych NASA [41] [42].

Dalsi material obsahujici mikrokapsle, které maji schopnost absorbovat prebytecné télesné
teplo, rovnomérné ho rozvadét po celé plose tkaniny a v ptipad€ potfeby ho vratit zpét k
pokoZce, aby tak byl vytvofen maximalni teplotni komfort je (Thermocules®). Tento proces
se pravidelné opakuje v zavislosti na aktualni télesné potiebé. Tento material je naptiklad

vyuzivan k vyrobé ochrannych pfileb v motocyklovém primyslu [43] .

4.3.2 Funkéni textilie

Materidly fazové zmény (PCM) se v poslednich nékolika letech stavaji stale
dalezitéj$imi. Zaclenéni PCM do vldkna vyzaduje nejprve to, aby byl PCM
mikroenkapsulovany. Courtaulds Fibers, nyni soucasti Acordis Group, Nizozemsko,
vyrobili akrylova vldkna obsahujici PCM. Pfi vyrobé téchto vldken spolecnost zjistila, Ze

pro vyrobu mikroenkapsulovaného PCM musela byt splnéna nasledujici kritéria:

e Velikost ¢astic.
e Rovnomérost velikosti ¢astic.
e Stabilita vii¢i mechanickému plisobeni a chemikaliim.

e Pomeér jadro-skotapka s co nejvySsim obsahem PCM [44].

Pro textilni aplikace je parafin nejcastéji pouzivanou surovinou, protoze ma nejvyssi
srovnavaci tepelné kapacity a v téchto materidlech lze nastavit pozadované teploty. K
dispozici jsou rtizna feseni pro zaclenéni PCM do textilnich struktur. Nékteré PCM méni
faze v teplotnim rozmezi, které je t€sné nad a tésn¢ pod teplotou lidské kiize. Tato vlastnost
se nyni pouziva v tkaniné a péné k ukladani télesného tepla a poté jej v pfipad¢ potieby
uvolni. PCM ve formé& mikrokapsli mohou byt zabudovany do vldken nebo pén nebo mohou

byt potahovany na textilie. Takto lze PCM trvale zabudovat a textilni vlastnosti, jako je



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 44

flexibilita a prodySnost, zstavaji zachovany. Piikladem toho materiidlu je vidkno smartcel

™ clima od spolecnosti Smartfiber AG [44] [45]

K novym funk¢énim principiim v této oblasti nalezi mikroenkapsulace — pomalé uvoliiovani
aktivnich komponent uloZzenych v permeabilni polymerni kapsli. Latky mohou zvlh¢ovat
pokozku, vyzivovat tkan vitaminy, stimulovat a zpeviiovat pokozku. LANXESS nabizi
prostiednictvim inoTEX nejnovéjsi zuslechtovaci produkt pro minimalizaci u¢inki pylt
BAYPROTECT®NANO-POLLEN, zalozeny na nanodisperzi polysiloxanovych derivat.
Nanodisperze penetruje hloubéji do textilie a pfichytava se k vldknim a dodava jim unikatni

vlastnosti [46].
Vyrobni techniky:

Impregnace: V. tomto zplsobu jsou vldkna, kterd jsou pfirozené¢ dutd nebo
porézni, ponofena do roztoku obsahujicitho pozadovanou koncentraci PCM po stanovenou
dobu, pod tlakem. To zptsobi, ze dispergované tobolky migruji z rozpoustédlového média

na vlaknitou strukturu a fixuji se do nich.

Spinning: Mikrokapsle rtiznych tvari — kulaté, ¢tvercové a trojuhelnikové jsou trvale
fixovany ve vlaknité strukture béhem mokrého zvlaknovani pfi vyrobé vldkna. Mikrokapsle
dava tkanindm vétsi meékkost na dotek, veétsi roztaZeni, vétS§i prodySnost a propustnost

vzduchu. Obrazky ukazuji akrylova vlakna spfedena pomoci PCM.

Matricové povlakovani béhem dokonc¢ovaciho procesu: Mikrokapsle PCM jsou
zabudovany do povlakovaci smési, jako je akrylat, polyuretan atd. S ur¢itymi pojivy a jsou
nanaSeny na latku. K dispozici je mnoho zplsobl nanaSeni, jako je pfeplatovani noZem,
preplatovani nozem na vzduchu, vytvrzovani suchem, gravirovani, ponofeni a pfenosova

vrstva.

Pénova disperze: Mikrokapsle se smisi do vodou foukané polyuretanové pénové smési a
tyto pény se nanaseji na tkaninu laminovanim, kde se voda ze systému odstrani suSenim

[47].

4.4 Aplikace mikrokapsli v potravinaiském primyslu

4.4.1 Jidlo a chlazeni

Biologické materialy pro fazovou zménu CrodaTherm ™ mohou pomoci zménit v§echny

aspekty potravin a chlazeni. Diky vysoké kapacité latentniho tepla pfi teploté, kterou
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pottebujete, mohou nase PCM pro aplikace pro skladovani a dodavku mrazenych, nizkych
a okolnich teplot pomoci vyrovnavat teplotu, udrzovat jidlo ¢erstvejsi pro delsi dobu a Setfit

energii a penize [48].
Materidly fazové zmény se ptipravuji pro:

e Vysoko teplotni aplikace (CrodaTherm ™ 57,60).

e Aplikace pfi okolni teplot¢ (CrodaTherm ™ 15, ™ [9, ™™ 21 T™M 24 T™ 24 W,
™ 29, T™™ 32 ™ 37)

e Nizkoteplotni aplikace (CrodaTherm ™ 5, CrodaTherm ™ 6,5).

e Zmrazené aplikace (CrodaTherm ™ -22).

Materialy CrodaTherm s indexem TM, ktery znaci teplotu tdni daného materidlu jsou ve
vod¢ nerozpustné vysokoteplotni organické materialy fAzové zmény odvozeny z rostlinnych

surovin ve formé krystalického vosku nebo olejové kapaliny (v zévislosti na teplot¢).

CrodaTherm 53 je idedlni pro pouziti pii skladovani energie, HVAC, palivovych ¢lancich a

elektronickych aplikacich, ma nizkou hotlavost a je snadno biologicky odbouratelny.

CrodaTherm 15 je idealni pro pouZiti v pfepravé a doprave, véetné farmaceutickych aplikaci

citlivych na teplotu a aplikaci, které vyZzaduji chladné, ale nikoliv mrznouci teploty.

CrodaTherm 21 je idealni pro pouziti v tepelnych obalech, stavebnich materidlech a HVAC
aplikacich a je zvlasté vhodny pro aplikace, kde je nezbytné chlazeni tésné pod okolni

teplotou.

CrodaTherm 24 W poskytuje rozsahy teplotnich pfechodi, které jsou §irsi, nez je typické
pro PCM CrodaTherm, a také vykazuji velmi malé rozmezi teplot tani a krystalizace (nizka
hystereze). CrodaTherm 24 W je proto vynikajicim feSenim v aplikacich s provoznim

rozsahem pfiblizné 18-25 °C.

CrodaTherm -22 je idealni pro aplikace pfi velmi nizkych teplotach, jako je pfeprava
mrazeného zbozi, komer¢ni chlazeni a skladovani v chladu. V logistice je CrodaTherm -22
pohodlnou a snadno ovladatelnou ndhradou suchého ledu. M4 nizkou hoflavost a je

nekorozivni [48].

Féazové chladice / ohtivace usnadiuji prepravu teplych a studenych potravin a jsou vynikajici
pro sluzby bufetu. Jsou taky hygienické a snadno se €isti, dokonce i omyvatelné v mycce
nadobi. Tenky hlinikovy profil je vysoky pouze 15 mm na vysku. Fazové chladice / ohtivace

obsahuji organické recyklovatelné PCM pro akumulaci tepla nebo chladu.
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Fazové chladice:

PIné nabiti trva pouze mezi 1 ~ 2hodinou v mrazaku, kdy se spusti nabijeni jiz pfi teploté
pod + 4 °C. Kdyz teplota stoupne na + 4 °C zacinad fazova zména procesu chlazeni, ktery
pomahd udrzovat jidlo chlazené nejméné 4 hodiny v pfepravnich taskach. Optimalni
podminky ztstavaji pod + 4 °C po dobu az 24 hodin, pokud je jidlo fadn¢ chlazené a

uzaviené v izola¢ni krabici.

Féazové ohiivace se nabijeji za cca 30 minut 90-100 °C v troubé nebo topné skiini, kdy
pln€ nabité pomahaji udrzovat teplé jidlo pfi teploté¢ nejméné 60 °C po dobu az 2 hodiny,
pokud jsou udrzovany v izola¢ni krabici. Proces fdzového prechodu zacne, jakmile teplota

stoupne pod 82 °C [49].

4.4.2 Pekarstvi:

Zelatina je vyborny nosi¢ (obalovy material) k uchovavani aktivnich potravnich slozek
(barvy, ving, oleje, vitaminy, kofeni, antioxidanty, mineralni latky, ochucovadla). Hlavnim
ucelem mikroenkapsulace je zamaskovat nepiijemnou chut, barvu nebo zapach, zlepsit
senzorické vlastnosti vyrobku, kvalitu a trvanlivost potraviny/pfisady. Mikroenkapsulované
potravinaiské piisady jsou odolngj$i proti zvySenym teplotam, kterym jsou vystaveny béhem
tepelné upravy. Uplatiiuje se pii vyrob€ instantnich polévek, omacek, hotovych jidel,
pekatskych vyrobki, téstovin, cukrovinek, suSenek, zvykacek, mléénych a masnych

vyrobkil. Enkapsulované potravinaiské slozky a jejich aplikace 1ze vidét v (Tab. 1) [50].

Zein, prolamin kukufice, je dlouho znamy svymi filmotvornymi vlastnostmi. Tato schopnost
je vhodnym kandidatem pro vyvoj enkapsula¢nich struktur. Zein mize také slouZit jako
enterosolventni ¢inidlo a chranit bioaktivni slozky pted zaludecni kyselinou. Zein se pouZziva
pro zapouzdieni a fizené uvoliiovani chuti a bioaktivnich slozek. Zein je diky své neobvyklé

aminokyselinové sekvenci amfilni polymer [51].

Zeinové mikrokapsle nebo mikrosféry jadro—sténa byly pfipraveny s fadou pfichuti a
bioaktivnich sloucenin. Klicovym hlediskem pfi zpracovani zeinu je jeho amfifilni
charakter, ktery umoziuje zeinu se orientovat na rozhrani kapicek jadra rozptylenych v
médiu, ¢imZ se vytvaieji pevné a uc¢inné ochranné povlaky pro slouceniny v jadru. Zein je
univerzalni strukturni biopolymer, ktery diky svému bohatému mezifdzovému chovani
v prostiedi alkohol-voda muZe vytvaret fibrily, tyCinky, koule, houby a filmy.

Enkapsulované produkty byly pfipraveny n¢kolika metodami zalozenymi na schopnosti
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zeinu sdruzovat se nebo rozptylovat. V ptipadé, kdy se polarita roztoku méni smérem k vice
hydrofilnimu prostiedi. Po odpateni rozpoustédla se zeinové mikrokapsle z voln¢ tekoucich
praska uplatnuji v potravinarském pramyslu: cukraistvi, peceni a pii vyrobé potravin. Pii
vyrob¢ napoji mize byt jejich disperze ve vod¢ usnadnéna pouzitim stabilizatord, jako je

kaseinat sodny a chitosan [51].

Tab. 1 Enkapsulované potravinarské prisady a jejich funkce (upraveno z [50])

Enkapsulovana latka Funkce

enkapsulovand forma je chranénd pred
vodou a kyslikem

enkapsulovana forma zamezi problemim

Kyselina askorbova, vitamin C

Skoftice s kynutim  tésta  pozorovaném  pii
jednorazovém piidavku
Um¢lé sladidlo (aspartam) enkapsulaci vznika velka tepelna odolnos

enkapsulaci je omezena moznost jeho
reakce s vodou nebo kyselinam

pomaha kontrolovat absorpci vody a
kynuti tésta.

Kypfici prasek (hydrogenuhlic¢itan sodny)

Sal

Kakao méa zdravotné prospésné ucinky, zejména s ohledem na nemoci kardiovaskularniho
systému, metabolické poruchy a je prevenci rakoviny, ma pfiznivé antioxida¢ni G¢inky a
které ptispivaji k normalnimu pritoku krve *". Mezi hlavni polyfenoly obsazené v kakaovych
bobech patii flavan—3—oly, z nichZ 34-37 % ptedstavuje monomerni formy. Polymerni
flavanoly, prokyanidiny, jsou nejhojnéjSimi flavanoly z (58 %) a jsou vazény hlavné na
vlakno. Kakaové prokyanidiny jsou polymery se stupném polymerace dokonce vyS$S§im nez
10. Zpracovani kakaovych bobli umoziuje podstatné zmény v jejich slozeni, coz vede
dokonce ke zméné bioaktivnich vlastnosti. Konkrétné proces praZeni, nutny k vyvoji
Maillardovych reakci a vytvoreni typického ,,Kakaového aroma®, sniZzuje antioxidac¢ni
kapacitu. Kromé toho zpracovani kakaovych bobl vede k produkci velkého mnoZstvi
kakaovych slupek (CH), coz je v souCasné dob¢ povazovan za zajimavy zdroj odpadu
bioaktivnich latek. CH ptedstavuje 9,8 % bobi, které jsou bohaté na vldkninu a polyfenoly,
jejich slozeni zavisi na odrid¢, zemé piivodu, fermentaci a zpracovani. Vzhledem k tomu,
ze CH jsou slibnym zdrojem polyfenolll a hlavnim problémem s likvidaci, v odvétvi kakaa
muZe byt obnova bioaktivnich sloucenin uZitecnd pii1 ptipravé funkénich potravin
obohacenych o antioxidanty, zeyména konkrétné€ flavonoidy. Metodiky extrakce fenolickych

sloucenin obecn¢ pouzivaji organické rozpoustédla, ale ¢asto tato nejicinnéjsi rozpoustédla
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nelze pouzit v potravindifském primyslu. Alternativni strategie jsou (potravinaiska
rozpoustédla, extrakce ultrazvukem, mikrovinny ohfev, subkriticka feSeni jako voda a
superkritické tekutiny) minimalizuji dopad na Zivotni prostiedi, i kdyz mnohé z nich jsou
jen stézi zaraditelné na primyslovou uroven. Piimé pfidavani polyfenolovych extraktt do
vafenych potravin neni mozné diky snadné tepelné degradaci vzhledem k oxidaci
polyfenolickych sloudenin. Re$enim mtize byt mikroenkapsulace, technologie schopna
zachytit latku v potahovacim c¢inidle za Gc¢elem vyroby zapouzdienych Castic. Nékolik
mikrometrt latek je chranéno pied vnéjSim prostfedim. Technologie mikroenkapsulace se
nejcasteji pouziva v potravinaiském primysl pro svoji nizkou cenu, uzite¢nost a pripravu
sprejovym susenim. Prasky suSené rozprasovanim vykazuji nizkou aktivitu vody, ktera
omezuje nebo dokonce zabranuje degradaci, zachovava biochemické funkce komponenti,
snizuje ndklady na skladovani a pfepravu, zvySuje okamzitou rozpustnost finalniho produktu

a zlepSuje mikrobiologickou stabilitu [52].

Kakaové slupky, jako vedlejsi produkt pii zpracovani kakaa, 1ze povazovat za dobry zdroj
antioxidacénich polyfenoll pouzivanych jako funkéni slozky. AvSak vyrazné omezeni jejich
praktického pouziti v roce 2007 u zpracovanych potravin je to, Ze tyto slouCeniny jsou
nestalé na vzduchu, a to zejména pfi tepelnému zpracovani jako je peceni. UziteCnost
systému mikroenkapsulac¢niho procesu vedla ke zlepSenti stability polyfenolickych slouc¢enin
a jejich antioxidacnich vlastnosti. Zejména extrakt kakaovych slupek pfi sprejovém suSeni s
maltodextriny v povlaku v poméru 4:1 (w/w), dava nejlepsi mikrosféry, pokud jde o ochranu
polyfenoli za tucelem skladovani (90 dni) a pfi peceni. Slibné, ale piedbeézné
vysledky naznacuji pouziti extrakt z kakaovych slupek extrahovanych pomoci sprejového
suSeni. Tyto funk¢ni piisady vedou k obohaceni pekarenskych vyrobki a otevieni se novym

zajimavym moznostem a aplikacim v potravinafském primyslu [52].

4.4.3 Mikroenkapsulace olejii v polymernich matricich

Polynenasycené mastné¢ kyseliny PUFA (Polyunsaturated Fatty Acids), také nazyvané
esencialni mastné kyseliny, jsou rozdéleny do dvou kategorii, Q-3 a Q—6 PUFA, v zavislosti
na poloze prvni dvojné vazby na uhlikatém fetézci. PUFA, které jsou produkovany pouze
rostlinami a fytoplanktony, jsou podstatné pro normalni riist a udrzuji zdravi vSech vysSich
organismt, véetné savcu a ryb. Bohuzel nemohou byt syntetizovany a musi byt zajisténé v
potravnim fetézci. Strava by méla respektovat spravny pomér mezi Q-3 a Q-6 PUFA k

zajisténi nutriénich potfeb. Q-3 mastné kyseliny jsou nezbytné nejen pro normalni rist a
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vyvoj, ale také pro jejich pozitivni G¢inky na srdce, mozek, oci, klouby, kiize, naladu a
chovani. Q-3 mastné kyseliny jsou také zapojeny do prevence srde¢ni ischemické choroby,
hypertenze, cukrovky, artritidy a dalSich zanétlivych a autoimunitnich poruch a rakoviny.
Mikrokapsulované Q-3 mastné kyseliny se zaclenuji do Siroké skaly produkti, jako jsou
chleby, mléko, ovocné stavy, tortilly, cokolada, jogurt, napoje, pomazanky, araSidové
maslo, vejce a maso. Porovnanim komeréné dostupnych mikroenkapsulovanych produktt
Q-3 bylo zjisténo, ze komplexni koacervace je UspéSna technika pro mikroenkapsulaci.

Dosud je zelatina jedinym proteinem, ktery je ispéSny komercné [18].

Q-3 a Q-6 PUFA Ize integrovat do bunéénych membran a uvolnit na vyzadani, slouzi jako
prekurzory eikosanoidnich molekul. Eikosanoidy maji rizné biologické ucinky na regulaci
krevniho tlaku, modulaci z&dnéti nebo dokonce imunitni systém. Vzhledem k vysoce
nenasycené povaze jsou PUFA citlivé na oxidaci a termické degradace vedouci k produkci
hydroperoxidd, nepiijemnych chuti a pachi. Po mnoho let se pouzivd mikroenkapsulace
oleji v polymernich matricich k ochrané¢ ptfed oxidacni degradaci. Pro vyrobu
potravindiskych materiali se bézn¢ pouzivaji uhlohydraty kvili jejich nizké viskozité a

filmotvornym vlastnostem [20].

Diky amfifilnimu charakteru maji bilkovinové molekuly dobré emulgaéni vlastnosti. Pokud
ma proteinovy extrakt dobrou rozpustnost ve vod¢, velké mnozZstvi proteinovych fetézct je
schopno difundovat do rozhrani olej/voda a stabilizovat malé kapicky emulze. Kdyz se tato
emulze béhem procesu suseni rozpraSovanim meéni na aerosol, malé kapicky oleje jsou uvnitf
rozpraSovacich kapek dobfe rozloZeny a jsou u¢inné zapouzdieny uvnitt ¢astic béhem faze
suSeni. Prasek je tedy vyroben z jednotlivych mikroc¢astic s nizkym obsahem povrchového
oleje. Naopak, pokud mé proteinovy extrakt Spatny charakter vzhledem k rozpustnosti ve
vodé¢ je malé mnozstvi proteinovych fetézcl schopno stabilizovat emulze a olejové kapicky
budou vétsi. Béhem procesu suSeni rozpraSovanim dispergovana faze neni dobie
distribuovana a zlstava velké mnozstvi oleje na povrchu castic. Tato Spatnd enkapsulace
vede k aglomeraci mikroc¢astic (Obr. 20). Profily analyzy rozpustnosti proteinovych extraktii
jsou pak povinné pro vyhodnoceni ucinku rozpustnosti materidlu stény pii procesu
mikroenkapsulace. Mikroenkapsulace vyrazné€ zlepSuje oxidacni stabilitu slunecnicového
oleje. Vhodnymi materialy stén pro zapouzdieni a ochranu slune¢nicového oleje mikrokapsli
jsou extrakty s6jovych bobti a hrachu. Toto zjiSténi je dilezité pro poskytnuti feSeni pro

vyvoj formulaci obohacenych o PUFA pro potraviny a krmivaisky pramysl. [20].
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Obr. 20 Schematické zndazornéni morfologii, které lze ziskat s rostlinnym
proteinem s dobrou rozpustnosti ve vodeé (A) a rostlinnym proteinem se

Spatnou rozpustnosti ve vode (B) [20]

4.4.4 Citrusové oleje, vonné latky a koreni.

U enkapsulované formy kyseliny citronové nedochdzi k odbarveni (reakce kyseliny s
taninem). U Masa a masnych vyrobku (se provadi enkapsulace kys. mlécné a citronové za
ucelem dodani chuti, pfedejiti okyseleni a piedCasnému ztuhnuti). Jako barviva se

enkapsuluji (B—karoten, kurkumén) [50].
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4.4.5 Vyroba syru:

Pti vyrobé, zrani se mikrokapsule vyuzivaji pro fizené uvoliovani specifickych enzymt a

aromat. K uvolnéni dochazi v ur¢itém okamziku, zménou pH [50].

Probiotika jsou zivé mikroorganismy, které, pokud jsou pfitomny v dostatecném mnozstvi v
zazivacim traktu, které mohou byt prospésné pro zdravi hostitele. K propagaci jejich
prospésnych ucinkd na hostitele, probiotika musi piezit pfesun skrz drsné kyselé podminky
zaludec¢niho prosttedi a byt schopny dosdhnout dostateného mnozstvi v tlustém stieveé pro
umoznéni kolonizace a proliferace. Bylo doporuceno, aby potraviny obsahovaly probiotické
bakterie. Bohuzel, vétsina probiotik nemé vysokou schopnost piezit kviili nizkému pH (pH
Ya 2) v zaludecni §tavée, nebo expozici na kyslik, ktery omezil jejich G¢innost ve vétsing
funkénich potravin. Mikroenkapsulace je proces, ve kterém jsou probiotické buiilky
zaélenény do zapouzdfovaci matrice nebo membrany. Uéel mikroenkapsulace probiotik je
ochrana pted nizkym pH, Zlucové soli a dalSich vlivl, s nimiz se setkaji béhem priichodu
gastrointestindlniho traktu. Mikrokapsle obsahuje semipermeabilni nebo nepropustnou,
sférickou, tenkou a silnou membranu obklopujici pevné a tekuté jadro s velmi malym
primé&rem kolisajicim mezi nékolika mikrony a 1 mm. Enkapsula¢ni materialy jsou obecné
znamy jako bezpecné slozky, které l1ze pouzit v potravinach. Potravinaiské polymery, jako
je alginat, chitosan, karboxymethylceluldza, xanthanova guma, Skrob, karagenan, Zelatina a
pektin jsou do znaéné miry aplikovany za pouziti riznych mikroenkapsulacnich technik.
Kromé& toho se vyviji trend k zapouzdfovani v mlécnych proteinech, jako je kasein a
syrovatkovy protein. Alginat je pfirodni polymer, ktery se Gspé€$né pouziva jako citlivy na
pH material pro mikroenkapsulaci probiotickych bakterii. Mechanismus mikroenkapsulace
by mohl byt vyuZit ke zlepSeni trvanlivosti mléénych, probatickych vyrobkl s nizkym pH,
jako je napf. jogurt [53].

Vzhledem k ptitomnosti riznych rizikovych faktor, které ohrozuji lidské zdravi, jako jsou
kardiovaskularni onemocnéni, obezita, cukrovka a rakovina, védci a vyzkumnici vénovali
velkou pozornost dilezitosti jidla. Bylo tedy provedeno mnoho studii obohacovani potravin
a ndpoju s riznymi druhy zdravych latek (v€etné riznych typl nutraceutickych sloucenin) a
vyroby funkénich potravin. Hydrolyzované proteiny jsou bohaté na peptidy s nizkou
molekulovou hmotnosti, kterd mé& vysokou stravitelnost, nizkou toxicitu a alergovost,
antioxida¢ni,  antimikrobidlni, opiadtové, minerdlni  vaznost, imunomodulacni,
antitrombotickd, hypocholesterolemickd a antihypertenzivni vlastnosti. V poslednich

nékolika letech bylo provedeno mnoho studii o hydrolyze a produkci bioaktivnich peptidi z
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ruznych rostlin a zvitat zdroje, jako je makrela, kasein, mfenka, kaseinat sodny, arasidy,
kasein z jalového mléka, brambory, pohanka a vajeéné bilky. Mezi rizné zdroje patii
proteiny v mléce Siroce znamy a pouzivany jako zdroj pragmatickych a vyzivnych slou¢enin
bohatych na bioaktivni peptidy. Kasein je hlavni slozkou mléka, obsahujici asi 80 % bilkovin
nalezenych v mléce. Na (Obr. 21) Ize vidét morfologii zapouzdieného hydrolyzatu kaseinu.
V posledni dobé se velké mnozstvi studii zamétilo na biologické aktivity proteinti
nalezenych v mléce, jako je jejich ucinnost pii snizovani krevniho tlaku, jakoz i jejich
antioxida¢ni a antimikrobialni aktivity. Vysledky mnoha z téchto studii maji naznaCovat
znaény kvalitativni ucinek stavu traveni hlavnich bilkovin pfitomnych v mléce na

A

fyziologické ucinnosti bioaktivnich peptidi [54].
(a)

Obr. 21 Morfologie castic naznacujici strukturu matricového typu, existenci porii ve sténé

O

castic dutych kapsli v hydrolyzatech kaseinu suseném rozprasovanim [54].

4.5 Aplikace mikrokapsli ve farmaceutickém primyslu

V soucasné dobé se vyzkum mikroenkapsulace pro farmaceutické Ucely zamétuje na
nalezeni novych systému pro dodavani 1éciv DDS (Drug Delivery System), které umoznuji
dostat na trh produkty snizujici nezddouci a vedlej$i €inky, které jsou vhodné pro podavani
v pozadovaném case a umoziujici specifické dodani na dané misto, prodluzujici se
zivotnost, zlepSujici snaSenlivost ze strany pacienta a umoziujici mozZnost fizeného a
trvalého uvolfiovani latek. Proto mikroenkapsulace vznika jako technologicky potencial
strategie k dosazeni vySe uvedenych cilti. Mikro¢astice mize byt tvofena kombinaci
aktivniho 1éciva, API (Active Pharmaceutical Ingredients) ingredience a biomaterialy.
Pokud jde o mikroenkapsulované API, tato terapeutickd ¢inidla mohou mit kratky polocas
rozpadu, mohou byt rychle hydrolyzované nebo enzymaticky degradované in vivo, coz je
spojeno s prisnéjSim terapeutickym rezimem (vicendsobné podavani). Mikroenkapsulacni

techniky proto chrani API pfed degradaci, umoznénim toho, aby aktivni latky byly nalezité
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uvolnény v pozadované léCebné koncentraci API v Casovém pribéhu. V zéavislosti na
biomateridlnich vlastnostech, zejména pokud jsou erodovatelnénebo, ne—erodovatelného
charakteru, mohou zmizet z mista, kde byly spravovany nebo tam zistat po celou dobu
Zivota pacienta, resp. n¢které piiklady mikroenkapsulovanych API jsou uvedeny v (Tab. 2).
Efektivni DDS je ten, ktery umozniuje API dosahnout cilového mista v pozadovaném case a
na pozadovany cas. Jsou to Ctyii hlavni faktory za ucelem dosazeni efektivni DDS: cesta
podani, vzorové vydani API, zpisob dodani a vyrobni proces také znamy jako proces
formulace. Mnoho z neenkapsulovanych API jsou podavany opakovan€, coz vytvari
terapeuticky rezim c¢astéji a vzdy pod Iékarskym dohledem, a tedy i mikroenkapsulaci jako
potencidlni strategii dodavani 1ékti vznika vice problémi s vice spravami, které je tieba
ptekonat. Formulované mikrocastice musi byt biologicky kompatibilni, stabilni, bezpe¢ny a
s predvidatelnou kinetikou degradace. Nicméné¢ i dalsi faktory, jako chemické modifikace

na povrchu ¢astic mohou optimalizovat mikroenkapsulaci jako systém dodavani 1éCiv [7].

Tab. 2 Priklady mikroenkapsulovanych API (upraveno z [7])

Farmaceutickd latka API Ucel
Gentamicin Hubi bakterie, houby, para-
Antibiotikum Erythromycin. zity.
Doxycilin. Paradontélni oSetfeni.
. Analyza parametrl stability
Enzymy Lysozym (skupu,la glyko- mikroenkapsulované slou-
sidu hydrolazy). ..
¢eniny (lysozymu).
Vakcina Spf66. Vakcina proti maldrii.
Tatanus toxoid.
Protirakovinotvorné latky Pact1.taxel.‘ .
Norcantharidat disodny. Protinadorové latky.
Anti-CDA40 protilatka.
Inzulin .
- T Nové¢ aplikacni form
RHI (rekombinantni idsky | 4 1eeps diaetes mellitus.
inzulin)
Rekombinantni lidsky epi- | Zapouzdfeni a vyhodnoceni
Protein dermalni rastovy faktor rhEGF pro chronicky vy-
(thEGF) skyt zalude¢nich viedu.
- Transdermalni néplasti,
Klonidin 1écba hypertenze.
Ovalbumin Ochrana pied GIT".
Nukleotidy Deoxyrf;‘;“g‘é‘lljzv)e kyse- Scaffolding.

3 Travici soustava, také travici nebo GIT (gastrointestinalni trakt), je soustava organti, které se podileji na pii-
jmu, zpracovani a vylu¢ovani potravy [58].


https://cs.wikipedia.org/wiki/Org%C3%A1n
https://cs.wikipedia.org/wiki/Potrava
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4.5.1 Aplikace PCM ve zdravotnictvi:

Farmaceutické a 1¢katské aplikace PCM vyzivaji vojenské a jiné zdravotnické organizace

po celém svété pro baleni a prepravu 1€ka, krve a tkani [55].

Polyethylenglykol je jednim z dalezitych materidlii s fazovou zménou, jehoz teplota tani je
umérna molekulové hmotnosti. Tkaniny osSetfené PEG mohou byt uzite¢né v 1ékarskych a
hygienickych aplikacich, kde je zadouci transport tekutin i antibakterialni vlastnosti. Tyto
inteligentni textilie mohou udrzovat teplotu pokozky v pohodli, takze je lze pouzit jako

obvaz pro terapii pii popaleninach [47].

Chitosan(1-4)-2-amino-2-deoxy-B-D-glukopyranéza je piirozen¢ se vyskytujici
polysacharid ziskany deacetylaci chitosanu, ma vynikajici biologickou kompatibilitu a
biologickou rozloZitelnost. Jako polykationtovy polymer poskytuje fadu vyhod, jako je
nendkladnost, biologicka rozlozitelnost a obnovitelnost diky ¢emuz ma Sirokou Skalu
aplikaci. Ve srovnani s organickymi syntetickymi polymery v textilu a v oblasti mediciny
ma chitosan vynikajici dopad na Zivotni prostfedi a nekorozivitu. V disledku pfitomnosti
hydroxylovych a alifatickych aminoskupin ve struktute, je chemickd modifikace chitosanu
také velmi jednoducha. Kromé toho ma chitosan vynikajici filmotvorné vlastnosti a je v
soucasné dob¢ pouzivan v oblasti 1é¢iv a potravin. Chitosan je také povazovan za slibny
polymer jako potahovy material pro enkapsulace s potencialni aplikaci. Nicméné k dispozici
je jen malo zprav o vyrobé€ a pouziti mikrokapsli s kompozitnim obalem chitosanu v oblasti
PCM. Ptipravena suspenze mikrokapsli zndzornéna na (Obr. 22) byla rovnomérné potaZena

napovrch 1é€ivé gazy pomoci stiraciho filmu. [25].

. f/u;s;u_u;:\

(b) (e)
~ . . : : .
: octadecyl acrylate oligomers; ~: styrene-maleic anhydride copolymer solution; @: chitosan

Obr. 22 Mechanismus mikroenkapsulace: oktadecylakrylatové oligomery,

kopolymer styrenu a maleinanhydridu, chitosan [25]
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Z FE-SEM fotografie zndzornéné na (Obr. 23), byly mikrokapsle rovnomérné distribuovany
na povrchu lékarské gazy a vlaken. Vysledkem bylo zjisténo, ze teplota rany mohla byt
udrzovana v pohodlném teplotnim rozmezi absorpci, skladovanim nebo uvolfiovanim
latentniho tepla hfebenového polymeru, coZz podporuje hojeni ran. Nicméné i chitosan sdm
ma urcité antibakterialni schopnosti, které mohou zabranit bakterialni invazi a infekci rany

[25].

Obr. 23 (a) Lékarska gaza. (a;) castecny zvétseny pohled na lékarskou gazu. (b)
naplast. (b;) castecny zveétSeny pohled na bandaz. c) modelovy diagram mikrokapsli

[25]

4.5.2 Zelatina

Pii vyrob¢ 1ékt a v lékafstvi je Iékatfska zelatina svymi vlastnostmi blizka jedlé
zelatin€. Podle pouzitého vyrobniho procesu je Zelatina oznacovana jako typ A (vyrobena

kyselou cestou — vepiova) nebo typ B (vyrobena alkalickou cestou — hovézi) [50] [56].
Vyroba:

a) Tvrdych Zelatinovych kapsli HGC.
b) Mcekkych Zelatinovych kapsli SGC.
c) Vyroba tablet, potahovani tablet.
d) Ptiprava emulsi.

e) Vyroba mikrokapsli.
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Pozadavky:

e Mikrobiologické ucinky: nepfitomnost patogennich a nepatogennich mikrobu.
e Fyz. a mech. vlastnosti: struktura, viskozita, pevnost gelu.
e Chem. vlastnosti: pH, izoelektricky bod.

e Neptitomnost tézkych kovt.

4.5.3 Tvrdé Zelatinové kapsle HGC:

e Ovalny tvar, silnosténné rozpustné.

o Skladaji se ze dvou Casti: t€la a uzaveru.
e Neobsahuji zmékcovadla.

e Historie sahéd az do roku 1833.

e Maskovani neptijemné chuti 1éCiv.

e Snadnégjsi polykani.
Vyroba:

do Zelatinové smési se maci trny piipevnéné na ocelové desce asi na 12 s. Po ochlazeni a
presuSeni v susarné 22-28 °C se vytvofi télo. Pfi vyrobé se udrzuje konstantni viskozita
(ovliviiuje tloustku filmu). Uzavéry maji o néco malo vétsi priamer.
Typy:

e Coni snap — mirné konicky tvar.

e (Coni snap supra — (vyrazeny piesah uzavéru).

e FEta lock — (kanalek pro Unik vzduchu).

Pozadavky:

e Pevnost 200-250 Bloom4.
e Viskozita 4,5-6 mpas.
e pHA4,5-55 A Zel a 5,5-6,5 B typ.

e Naplnéné Zel. Tobolky lze potiskovat, barvit, lestit a eliminovat jejich pach.

4 Bloom hodnota vyjadiuje Zelirujici silu Zelatiny. Cim je jeji &islo vyssi, tim je vysledny produkt pevngjsi.

Vv

jsou Zelatiny 220-260 bloom [56].
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Typické sloZeni:

e Zelatina 30 %.
e Voda 65 %.

e Barviva 5 %.

Barva tobolek je vhodnym identifikacnim znakem, ptsobi 1 na psychiku uzivatelt.
Bioavailabilita:

Podil terapeutické ucinné latky, kterou latka doséhne v krevnim obéhu je ovlivnéna
rozpustnosti zelatiny v GIT (gastrointastimalnim traktu), ktery Ize upravit (snizit)

zesitovanim materialu kapsli napt. aldehydy, enzymy (aminotransferasy) apod.

4.5.4 MeéEkké Zelatinové kapsle SGC:

jednokusové, hermeticky uzaviené kontejnery pro uchovéni kapalin, suspenzi a

polopevnych latek. Do zel. roztoku se pridavaji zmékcovadla, glycerin.
Vyroba:

Rotacni kontinuélni proces, kdy se dva gelové filmy Zelatiny pfivadéji ke dvéma rotujicim
lisovnicim, které maji velikost a tvar budouci kapsle. V ptesné nacasovaném okamziku se
mezi Zelatinové pasy davkuje aktivni latka. Néasledné je kapsle vytvotena pisobenim tlaku a

teploty. Poté se kapsle vysusi, ochrana pied oxidaci.

Vyhody:
e Uvoliuji rychleji enkapsulovanou latku, protoZze absorbuji vodu.
e Dovoluji ddvkovat malé mnozstvi latky.
e Davkovani s vyssi piesnosti.

e Tvarovatelnost, modifikovatelnost.

Nevyhody:
e Vys§i investicni néklady.
e Vysoky obsah vlhkosti pfed suSenim vede k reakci mezi obalem a aktivni

slozkou uvnitf.
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Typické sloZeni:

o Zelatina 40-45 %.
e Voda20-30 %.
e Zmékéovadla 30-35 %.

e Pigmenty a barviva dle potieby.

Néapln musi mit hydrofobni latky (nenarusovani stény kapsle). Procento vhodného podilu by

nemélo presdhnout 5 %.
Davkuji se:
e Kapaliny s vodou nemisitelné (oleje, aromat.uhl estery, alkoholy).

e Suspenze latek v kapalinach.

e Roztoky latek v rozpoustédlech misitelnych s vodou.

Nevhodné pro:

e Aldehydy, situji.

Proteolytické enzymy, hydrolysuji).

Tekavé latky.

Silné kys a zasady.

Latky nestabilni v pfitomnosti vlhkosti, aspirin.

Pozadavky:

e Pevnost 130-200 Bloom.
e Viskozita 2,5-4,5 mpas.
e Ph4,5-55A Zel a 5,3-6,5 B typ.
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II. PRAKTICKA CAST
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5 PRIPRAVA MIKROKAPSLI

Prakticka ¢ast byla zahajena ptipravou mikrokapsli. Tyto mikrokapsle byly syntetizovany za

danych procesnich podminek metodou suspenzni polymerace.

5.1 Pouzité chemikalie

K ptipravé mikrokapsli byl pro material jadra pouzit parafinovy vosk, pro material obalu
mikrokapsle byl zvolen styren. Polyvinylpyrrolidone (PVP) byl stabilizitorem v dané
reakéni smési a benzoylperoxid (BPO) byl inicidtorem polymera¢ni reakce. Vzniklé
mikrokapsle byly v poslednim kroku promyvéany methanolem pro odstranéni piebytecného,

nezapouzdieného vosku.

5.1.1 Parafinovy vosk (WAX)

Parafin je smés tuhych uhlovodikii (Obr. 24), ktera je soucasti zakladovych oleji a pfti final-
nim zpracovani se parafin cilen¢ oddéluje od zédkladovych oleji. Teplota tdni se pohybuje
od 42 °C (parafin mekky) do 65 °C (parafin tvrdy) i vySe, teplota varu je zhruba 300 °C. Po
dalSim zpracovani, rafinaci, vznikéd produkt bilé aZ slabé zelenozluté barvy. Ziskava se pfi
destilaci ropy nebo krystalizacnim odparafinovanim hnédouhelného dehtu, popiipadé se
vyrabi katalytickou syntézou. Nerafinované parafiny jsou Zlutohnédé az hnédé. Dle
technologie jednotlivych vyrobct je tento material expedovan v tekutém stavu, deskach,
granulovany, v peci¢kach ¢i Supinach. Jednotlivé rafinerie garantuji v atestech Ctyfi

vlastnosti parafini [57] [58].

1. Penetrace: tvrdost parafinu: je vyjadiend Cislem, pro které plati, Ze ¢im nizsi
¢islo tim tvrdsi parafin. Velice kvalitni parafiny maji ¢islo penetrace pod 20,
standard je 20 az 30 a parafiny nad 30 jsou m¢kei a mohou byt 1 blative;si.

2. Obsah oleje: obecné plati, ze na dekoracni svicku je dobré pouzit parafin s co
nejniz§im obsahem oleje. Pro tyto Gcely se pouziva parafin max. do 2 % oleje.

3. Bod tani: parafiny jsou oznacené vzdy bodem tani, zpravidla po dvou stupnich,
napt. 52 az 54, nebo 58 az 60. Parafiny 50 az 54 se nazyvaji lehké a pouzivaji se

predevsim v lazenstvi a pi1 vyrobé svicek litych do skla nebo do keramiky.


https://cs.wikipedia.org/wiki/Teplota_t%C3%A1n%C3%AD
https://cs.wikipedia.org/wiki/Teplota_varu
https://cs.wikipedia.org/wiki/Ropa
https://cs.wikipedia.org/wiki/Dehet
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4. Barva parafinu: jasna bila = 30, zluta = 25, Seda = 20. Pokud je nutno
zachovat u findlniho vyrobku bilou barvu je ¢islo 30 rozhodujici, pokud pouzi-
vame bud’ solventni nebo pigmentové barvy, neni barva vstupni suroviny tak roz-

hodujici [57].

Obr. 24 Parafin, jadro mikrokapsli, smés

pevnych uhlovodikii Fady C,Hzn+2[58]

V diplomové praci byl pouzit parafinovy vosk (Tab. 3) s teplotou tani 52-54 °C od firmy

Lachema Brno. V textu znacen jako vosk.

Tab. 3 ldentifikace a viastnosti vosku [58]

Dal$i nazvy: Parafin, WAX, vosk
Cislo CAS: 8002—74-2
Sumarni vzorec: CoHone2

5.1.2 Polyvinylpyrrolidine PVP

Polyvinylpyrrolidon je ve vod€¢ rozpustny polymer, pouzivany jako emulgator a
dezintegrator pro polymeraci. Vyrabi se polymerizaci monomeru N—vinylpyrrolidonu. Ve
vodé ma uziteénou newtonovskou viskozitu. Hustota PVP je 1,2 g/cm?. Zasycha v podobé
vlo¢kovitého prasku, ktery snadno absorbuje vzduSnou vlhkost az do 40 % své hmotnosti.
V roztoku ma vytecné smacivé vlastnosti a snadno tvoti film. Proto je dobry pro tvorbu
povlakii na materidlech nebo jako aditivum do povlaka. Teplota skelného piechodu je

110-180 °C [58].


https://cs.wikipedia.org/wiki/Voda
https://cs.wikipedia.org/wiki/Rozpustnost
https://cs.wikipedia.org/wiki/Polymer
https://cs.wikipedia.org/wiki/Emulg%C3%A1tor
https://cs.wikipedia.org/wiki/Monomer
https://cs.wikipedia.org/wiki/N-vinylpyrrolidon
https://cs.wikipedia.org/wiki/Viskozita
https://cs.wikipedia.org/wiki/Vlhkost_vzduchu
https://cs.wikipedia.org/w/index.php?title=Sm%C3%A1%C4%8Divost&action=edit&redlink=1
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Obr. 25 Molekula polyvinylpyrrolidonu [59]
V diplomové préci byl pouzit PVP (Tab. 4) od spolec¢nosti SigmaAldrich.

Tab. 4 Identifikace a viastnosti PVP [58]

Dalsi nazvy: povidon, polyvidon, krospovidon, kopovidon,
PNVP, PVP

Cislo CAS: 9003-39-8

Sumarni vzorec: (C6HoNO) »

Molekulova hmotnost: 40 000 g/mol

5.1.3 Montmorillonit jil

Mineral spadajici do rozsahlé skupiny tzv. jilovych mineralti. Montmorillonit (MMT) (Obr.
26) je nartizovély, bélavy, Zlutavy, Sedy €i svétle hnédy. Vznikd vétranim CediCovych tufl,
je Castou slozkou jilovitych hornin a pid. Je dilezitou slozkou az 12 m mocnych vrstev tzv.
bentonitl, tedy zvétralych vulkanickych tufii tfetihorniho stafi v Brananech u Mostu a v
Doupovskych horach. Je soucasti skupiny smektitu. Tato pifedstavuje jednu z
a horninotvornym minerdlem. Montmorillonit (je dostupny, cenové piijatelny a lze ho
pouzivat ve spojeni s PE, LDPE, HDPE, PP, nylonem, polyvinyliden chloridem), kde se

v soucasnosti nejvice pouziva jako nanoplnivo [58] [60] [61].


http://webbook.nist.gov/cgi/cbook.cgi?Name=9003-39-8&Units=SI
https://cs.wikipedia.org/wiki/J%C3%ADlov%C3%A9_miner%C3%A1ly
https://cs.wikipedia.org/wiki/Smektit
https://cs.wikipedia.org/wiki/Fylosilik%C3%A1t
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Obr. 26 Struktura montmorillonitu [62]

V diplomové praci byl pouzit jil Cloisite® (Tab. 5) Na + od firmy Rockwood Clay
Additives. VyuZiva se v oblasti plastikarského a gumarenského priimyslu ke zlepSeni mnoha
fyzikélnich vlastnosti materialii, jako jsou napt. mechanické vlastnosti, bariérové vlastnosti

a vlastnosti ke snizeni hotlavosti.

Tab. 5 Vlastnosti a specifikace CLOISITE-Na + [63]

Vlhkost 4-9 %

Barva: Seda

Chemicky vzorec: (Na,Ca)0,3(A1,Mg)2S14010(OH)2-n(H20).
Hustota: 2,86g/cm’

Velikost suchych ¢éstic <25um (dso)

5.1.4 Styren

Cisty styren (Obr. 27) je bezbarva olejovita kapalina se sladkym zapachem (Tab. 6). Teplota
tani je —30,6 °C, varu 145,2 °C a hustota 906 kg.m™. Pary jsou vsak t&8i nez vzduch. Je
$patné rozpustny ve vodé (300 mg. I'"). Dobfe se rozpousti v organickych rozpoustédlech,
jako jsou alkoholy, ethery, aceton a sirouhlik. Patii mezi t€kavé organické latky (VOC),

tenze par pii 25 °C je 867 Pa. Styren podléhd procesu oxidace za vzniku peroxidd, které
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rovnéz pusobi jako katalyzator jeho polymerace. Polymeraci katalyzuji i dalsi Cinitelé jako
teplota, tlak, svétlo, silné kyseliny, rez apod. Proto se styren bézné¢ stabilizuje pfidavkem
inhibitort

(napt. 4—tercbutylkatecholem nebo hydrochinonem) [64] [58].

~CHo,

Obr. 27 Molekula styrenu, surovina pro obal enkapsulovaného vosku [59]

V diplomové préci byl pouzit styren od spole¢nosti SigmaAldrich.

Tab. 6 Identifikace a viastnosti styrenu [64] [58]

Dalsi nazvy: fenylethylen, vinylbenzen, cinnamen,
cinnamol, ethenylbenzen, Diarex HF 77,
Styrolen, Styrol, Styropol, annamen, vinyl-
benzol, fenylethen, styron,styropor

Cislo CAS: 100-42-5
Sumarni vzorec: C8HS
Molekulova hmotnost: 104,15 g/mol

5.1.5 Benzoylperoxid BPO

Organicka sloucenina ze skupiny organickych peroxidi. Jeji molekula se sklada ze dvou
benzoylovych skupin spojenych peroxidovou skupinou. Pouzitelny kondenzovany strukturni
vzorec by byl CéHs—COO-OOC-C¢Hs, PhCO-O—O-COPh nebo (PhCO),0,. Casto se
zkracuje jako Bz0.. Benzoylperoxid se pouziva jako iniciator radikali. Hustota bezbarvé
pevné latky &ini 1,334 g/cm’. Homolytické §tépeni slabé vazby kyslik-kyslik tvoii volné
radikaly, které spousti dalsi reakce. Obvykle se piipravuje reakci peroxidu sodného s

benzoylchloridem, kdy vznika benzoylperoxid a chlorid sodny [58].


https://cs.wikipedia.org/wiki/Organick%C3%A1_slou%C4%8Denina
https://cs.wikipedia.org/wiki/Organick%C3%BD_peroxid
https://cs.wikipedia.org/wiki/Molekula
https://cs.wikipedia.org/wiki/Benzoyl
https://cs.wikipedia.org/wiki/Peroxidy
https://cs.wikipedia.org/wiki/Chemick%C3%BD_vzorec#Strukturní_vzorec
https://cs.wikipedia.org/wiki/Chemick%C3%BD_vzorec#Strukturní_vzorec
https://cs.wikipedia.org/w/index.php?title=Inici%C3%A1tor_radik%C3%A1l%C5%AF&action=edit&redlink=1
https://cs.wikipedia.org/wiki/Homol%C3%BDza
https://cs.wikipedia.org/wiki/Kysl%C3%ADk
https://cs.wikipedia.org/wiki/Radik%C3%A1l
https://cs.wikipedia.org/wiki/Radik%C3%A1l
https://cs.wikipedia.org/wiki/Peroxid_sodn%C3%BD
https://cs.wikipedia.org/wiki/Benzoylchlorid
https://cs.wikipedia.org/wiki/Chlorid_sodn%C3%BD
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Obr. 28 Molekula PBO [59]

V diplomové praci byl pouzit BPO od spolec¢nosti SigmaAldrich.

Tab. 7 Identifikace a viastnosti PBO [58].

Dalsi nazvy: dibenzoylperoxid
Cislo CAS: 94-36-0
Sumarni vzorec: Ci14H1004
Molekulova hmotnost: 242,23 g/mol

5.1.6 Methanol

Jde o bezbarvou, alkoholicky pachnouci kapalinu, neomezené misitelnou s vodou. Je tékavy,

hotlavy a siln€ jedovaty, coz je problém pii zdméné s ethanolem. Methanol (Obr. 29) je

polarni latka rozpustnd ve vodé. Skupina — OH je zodpovédna za polaritu.

Methanol mtZe byt vyrabén z:

Rostlin.

fosilniho paliva (zemni plyn a uhli).
biomasy.

pevného odpadu.

bioplynu.

CO2 (z atmosféry).

V primyslovém métitku se methanol vyrabi za pouziti zemniho plynu jako hlavni suroviny.

Pouziti methanolu je jako nemrznouci smés, rozpoustédlo a palivo. Environmentélni a

ekonomické vyhody methanolu z né €ini atraktivni alternativni palivo. MiZe pohanét

vozidla a lodé¢, vafit jidlo a vytapét domy [59] [65]. Po ukonceni polymeraéni reakce mé za

ucel odstranéni piebytecného neenkapsulovaného vosku.


http://webbook.nist.gov/cgi/cbook.cgi?Name=94-36-0&Units=SI
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Obr. 29 Methanol [59]

V diplomové préci byl pouzit methanol spolecnosti Lach—ner.

Tab. 8 Identifikace a viastnosti methanolu [58].

Dalsi nazvy: methylalkohol, karbinol, dfevny lih ¢i dievity lih.
Cislo CAS: 67-56-1

Sumarni vzorec: CH40O

Molekulova hmotnost: 32,04 g/mol

5.2 Metody pripravy mikrokapsli

Pro pfipravu mikrokapsli byla zvolena suspenzni polymerace vzhledem k nejcastéji
pouzivanym metoddm mikroenkapsulace PCM. Zpisob zaloZeny na metod€ suzpenzni
polymerace umoziiuje enkapsuloval nepolarni PCM. Polarni PCM (polyglykoly) zatim

nebylo moZné touto metodou enkapsulovat.

5.2.1 Suspenzni polymerace

Metoda suspenzni polymerace se vyuziva se pro vyrobu fady polymerii, z nichz
nejdulezitéjsi jsou polystyren, poly(vinylchlorid), poly(methylmethakrylat), kopolymery
styrenu s divinylbenzenem. Nevhodné je tato technika pro ptipravu polymert s nizkou
hodnotou Tg, napi. elastomert, kde je znacna tendence k aglomeraci polymernich ¢éstic

[66].

Suspenzni polymerace predstavuje proces, ktery probiha v heterogennim prostfedi. Postup

ptipravy mikrokapsli PS/vosk byl nésledujici:

5. Do tiihrdlé 250 ml baiiky se pfidalo 150 ml destilované vody, 14 g voskua 1 g
stabilizatoru suspenze PVP.
6. Nasledovalo rozpusténi vosku. V pfipadé syntézy mikrokapsli s 1 % jilu, bylo v

tomto okamziku ptidano 0,14 g Cloisite Na+.


http://webbook.nist.gov/cgi/cbook.cgi?Name=67-56-1&Units=SI
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7. Po rozpusténi vosku ve vodé se bo¢nim hrdlem baiiky piidal roztok 22 ml
monomeru styrenu s 0,5¢ BPO inicidtoru.

8. Nasledovalo ptfidani dalSich 100 ml destilované vody.

Cela syntéza probihala v inertni atmosféfe N2. Pfi polymeraci byla zvolena rychlost michani
1250 ot/min pii teploté 95 °C. Doba reakce trvala 3 hodiny od dosazeni této teploty.
Re-ceptura a podminky reakce byly zvoleny na zéklad¢ diplomové prace Sl. Rudecké [74].
Po ukonceni vyrobniho procesu byly mikrokapsle promyty methanolem, aby byl odstranén

prebytecny vosk a vysuSeny pfi pokojové teplot¢.
Aparatura, na které probihala syntéza mikrokapsli je na obrazku (Obr. 30).

Byla pouzita vodni lazen typ W 16, tfihrdla baiika o objemu 250 ml, michadlo Heidolph
RZR 2021 s regulaci otacek, teplomér s regulaci teploty, chladi¢ a ptivod N». Dalsi pouzité
laboratorni pomutcky byly napft. analytické vahy Kern, odmérny valec a 1zicka k navazeni
vychozich surovin. Biichnerova nalevka, tésnici krouzek, odsavaci banka a filtrani papir

pro filtraci produktu suspenzni polymerace.

TRIHRDLA BANKA
BT 250 ml

i 2

PRIVOD
DUSIKU

VODNI LAZEN
W16

Obr. 30 Aparatura pro pripravu mikrokapsli

Byly pfipraveny 2 typy mikrokapsli, jejichz oznaceni je uvedeno v (Tab. 9).
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Tab. 9 Pripravené mikrokapsle

Znaceni mikrokapsli Obal Jadro Jadro koncentrace (%)
M PS vosk 70
M+MMT PS vosk+tMMT 70+1

Po ukonceni vyrobniho procesu byly mikrokapsle promyty methanolem, aby byl odstranén

piebytecny vosk a vysuSeny pii pokojové teploté.

5.3 Charakterizace mikrokapsli

Charakterizace mikrokapsli byla provedena pomoci metod diferencidlni skenovaci

kalorimetrie (DSC) a skenovaci elektronové mikroskopie (SEM).

K ovéfeni zapouzdieni vosku do PS obalu byla pouzita metoda DSC. DSC metoda spociva
v konstantni rychlosti ohfivani (chlazeni) dvou nadob, jedna nadoba je prazdna (referencni)
a druha obsahuje vzorek. Ridici jednotka (v nasem piipadé poé¢itad) neustile zajituje
konstantni rychlost ohfevu obou vzorki po celou dobu experimentu. Jelikoz jedna nadoba
je prazdna a druha obsahuje vzorek, tak se bude lisit tepelny tok do jednotlivych nadob, a to
z diivodu sloZeni vzorku a fazovych zmén probihajicich ve vzorku. Métfime tedy rozdil v

tepelnych tocich do jednotlivych nadob. Tento tdaj zpravidla vynaSime proti teploté [67].

Pokud vzorek prochazi tepelnou udalosti, kterd zpiisobuje, Ze absorbuje vice tepla nez
referencni vzorek (napfiklad tani), graf DSC ukazuje pokles tepelné¢ho toku. Tomu se tika
endoterma a v téchto ptipadech teplotni senzor méfi nizsi teplotu vzorku ve srovnani s

referenci [68].

V této diplomové praci bylo pouzito zatizeni DSC 1/700 od spolecnosti Mettler Toledo a
meéfeni probihalo od -20 do 110 °C pfi rychlosti ohfevu a chlazeni 10 °C/min. Samotné
meéfeni ma dvé faze ohfevu a dvé faze chlazeni. Ohtev probihal v teplotnim rezimu od -20
do 110 °C a chlazeni od 110 do -20 °C. K vyhodnoceni tepelnych charakteristik mikrokapsli
byl pouzit prvni i druhy ohfev.

Skenovaci elektronova mikroskopie (SEM) byly pouzita ke studiu morfologie pfipravenych
mikrokapsli. SEM je v podstaté topograficka technika. V. SEM je paprsek elektronti
skenovan pies vzorek a zpétné rozptylené elektrony jsou analyzovany, aby poskytly fyzicky
obraz povrchu. Protoze je mozné elektronovy paprsek zaostfit velmi jemné (na stupnici
nanometrl), mize SEM poskytnout vysokou troven topografickych detaili. SEM sam o

sob¢ neposkytuje zadné chemické informace. Elektronovy paprsek vsak také generuje
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rentgenové paprsky ze vzorku. Analyzou té€chto rentgenovych paprskli pomoci analyzatoru
disperze energie (EDX) je mozné ziskat elementarni mapovani povrchové vrstvy vzorku.
SEM mikroskop je navrzeny pro piimé studium povrcha pevnych objektl, vyuziva paprsek
zaostenych elektront s relativné nizkou energii jako elektronova sonda, ktera je pravidelné

skenovana na vzorku [69].

anoda

magnetické Eolky t;':'. g

zpétny rozptyl
elektronového
detektoru T

P __ druhy elektronovy
J__‘ |“)’__,,-f" detektor

-
= _J; e podklad

/ 4
£ Y

-
/

vzorek —

Obr. 31 SEM mikroskop (upraveno z [69])

Pro morfologickou analyzu byl pouzit skenovaci elektronovy mikroskop VEGA I LMU od
firmy TESCAN. Vzorky mikrokapsli pro tuto analyzu byly pokoveny Au/Pd

5.4 Vysledky hodnoceni mikrokapsli

5.4.1 DSC

Jak bylo popsano vyse, k charakterizaci ptipravenych mikrokapsli byla pouzita metoda DSC.
Byly zméfeny jak parametry samotného vosku, tak pfipravenych PS/vosk mikrokapsli.
Z divodu opakované syntézy mikrokapsli byly otestovany 2 ndhodné vybrané sarze. V
tabulce (Tab. 10) je uveden pifehled znaceni pro testované Sarze mirkokapsli. Na
nasledujicim obrazku (Obr. 32) je pak zachycen prabeh pro ohfev vosku pouzitého pro
enkapsulaci. Na zdznamu jsou patrna 2 maxima pfi teplotach zndzornénych v tabulce (Tab.

).
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Tab. 10 Znaceni jednotlivych ohievu pro dva vzorky (Sarze) mikrokapsli

Teplota [°C]

Oznaceni charakterizovanych mikrokapsli legenda
Sarze 1 ohtev 1 M3 1.1
Sarze 1 ohfev 2 M3§1.2
SarZe 2 ohtev 1 M32.1
Sarze 2 ohiev 2 M§2.2
Sarze 1 ohtev 1 M+MMT § 1.1
Sarze 1 ohiev 2 M+MMT § 1.2
SarZe 2 ohtev 1 M+MMT § 2.1
SarZe 2 ohtev 2 M+MMT § 2.2
15 35 55
0
. -1,5
o
z
S
z
,% 3
-4,5

Cisty vosk

Obr. 32 DSC: graf cistého vosku
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Obr. 33 DSC: Mikrokapsle M
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Obr. 34 Mikrokapsle M+MMT
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Tab. 11 DSC maxima v oblasti tepelného toku

Sarze Tm; [°C] Tm; [°C]

Cisty vosk 34 55
M5 1.1 31 54
M3§1.2 32 54

M5 2.1 35 55
M3§2.2 33 54
M+MMT 3§ 1.1 44 61
M+MMT § 1.2 43 60
M+MMT § 2.1 45 62
M+MMT § 2.2 45 62

Z tabulky (Tab. 11) lze pozorovat, Zze mikrokapsle vykazuji maxima na pozicich pouzité¢ho
vosku. Dale poloha hlavniho maxima znacené¢ho jako Tm2 se u mikrokapsli neli§i oproti
enkapsulovanému materialu PCM. Muzeme tedy konstatovat, Zze doslo k tspéSnému
zapouzdieni vosku do polystyrenového obalu. Déle lze vidét, Ze i1 intenzita zistava u obou
Sarzi pfiblizn€é stejnd. Pii porovnani 1. a 2. ohfevu jsou zdznamy identické. Z vySe
zminénych divodi mizeme tedy ocekavat stejnou kvalitu pfipravenych mikrokapsli. Pii
porovnani teplotnich kiivek mikrokapsli M+ MMT (Obr. 34, Tab. 11) vici Cistému vosku si
1ze v§imnout, Ze teplota tdni Tm2 se posunula cca o 67 °C nahoru. To Ize pfisuzovat jednak
1 % piidavku MMT a také by tento jev mohl souviset s tloustkou stény obalu. Stejné jako u
M i1 zde prvni 1 druhy ohfev mikrokaspli probihd téméf identicky. U sledovanych Sarzi
M+MMT lze sledovat u Sarze 2 mirny posun Tmz k vys$S§im hodnotdm. Méfeni napovida, Ze
v tomto piipadé bude pravdépodobné nepatrné vyssi rozptyl ve vlastnostech ziskanych

mikrokapsli.

54.2 SEM

Jako dalsi charakterizaéni metoda mikrokapsli byla pouZita mirkoskopie a to pfesné¢ SEM.

Princip metody a pouzité zatfizeni je popsano v kapitole 5.3.
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SEM HV: 5.00 kV Det: SE Detector VEGAW TESCANSEM HV: 5.00 kV Det: BSE VEGAW TESCAN
Date(m/d/y): 04/09/20 SEM MAG: 70 x 500 um 7 Date(m/dA): 04/09/20 SEMMAG:1.00kx 50 pm 7
Name: PS+WAX 70%_2 mikrokapsle_SE 70x Digital Microscopy Imaging il Name: PS+WAX 70%_2 mikrokapsle_BSE 1000x

Digital Microscopy Imaging u

Obr. 35 SEM: M 5. 1 zvétseno70x a 1000x

SEM HV: 10.00 kv Det. BSE VEGAW TESCANSEM HV: 5.00 kv Del: BSE+SEDetectorl 1 1 1 1 | 1 1 1 1] VEGAW TESCAN
Date(m/dfy). 03/09/20 SEM MAG: 70 x  Date(m/dfy): 04/09/20 SEM MAG: 1.00 kx 50 pm i
Name: PS+WAX mikrokapsle_BSE 70x Digital Microscopy Imaging il Name: PS+WAX 70%_2 mikrokapsle_BSE+SE 1000x

Digital Microscopy Imaging n

Obr. 36 SEM: M §. 2 zvétseno 70x a 1000x
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SEM HV: 5.00 kV Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 kv Det: BSE VEGAW TESCAN
Date(m/dAy): 04/23/20 SEM MAG: 70 X 500 pm [ Dale(m/dly): 04/23/20 SEMMAG: 1.20kx 50 um 4
Name: PSHVAX+1%MMT 70%_1 mikrokapsle_BSE 70x Digital Microscopy Imaging Name: PSHVAX+1%MMT 70%_1 mikrokapsle_BSE 1200x

Digital Microscopy Imaging n

Obr. 37 SEM: M+MMT s. 1 zvétseno 70x a 1000x

A - ! 4 & - 4
SEM HV: 5.00 kV VEGAWTESCANSEM HV: 10.00kV  PC: 10 L. v 1411 | VEGANTESCAN
Date(m/d#y): 04/23/20  SEM MAG: 70 x 500 pm [ SEMMAG: 1.20kx  Det: BSE 50 pm -
Name: PS+WAX+1%MMT 70%_2 mikrokapsle_BSE+SE 70x  Digital Microscopy Imaging il Date(m/d/y): 04/11/18 SEM MAG: 1.20 kx

Digital Microscopy Imaging n

Obr. 38 SEM: M+MMT $. 2 zvétseno 70x a 1000x

Na obrazcich (Obr. 35-38) Ize pozorovat vyslednou morfologii mikrokapsli. Je patrné, ze
mikrokapsle M+MMT poskytuji mensi ¢astice ve srovnani s mikrokapslemi M. Mikrokapsle
M se pohybuji ve velikostnim rozmezi pfiblizn€ 50-250 um, zatimco mikrokapsle M+MMT
se pohybuji velikostné v rozmezi 50-150 pm. Naproti tomuto zjisténi mikrokapsle M
vykazuji lepsi povrchové parametry — hladsi povrch, kdyZ mikrokasle M+MMT maji povrch

drsnéjsi s vice defekty. Ob¢ Sarze testovanych mikrokapsli vykazuji podobné parametry.
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6 APLIKACE MIKROKAPSLi V POLYMERNI MATRICI

6.1 Pouzité chemikalie

K ptipravé kompozitniho materialu byl zvolen polymer pod obchodnim nazvem Escorene
Ultra FL00212. Jedna se okopolymer ethylenu a vinylacetatu znamy jako (EVA), ktery m¢l
roli polymerni matrice a syntetizované mikrokapsle vosku (jako PCM) zapouzdiené v obalu

polystyrenu (PS) plnily roli ¢asticového plniva.

6.1.1 EVA- Ethylenvinylacetat

Kopolymery ethylenu s vinylacetitem se vyrabéji blokovou radikalovou vysokotlakou
polymeraci pfi 140 a 180 MPa a teploté az 250 °C. Obecné se stoupajicim obsahem
vinylacetatu stoupa jejich pritaznost, rdzova houzevnatost a odolnost proti tvorbé trhlin pod
napétim. Pevnost v tahu je maximalni pii obsahu VA =20-30 %. V zavislosti na obsahu VA
se pouZzivaji k vyrobég folii, ohebnych hadic, obalovin aj. zde je obsah VA =20 %. NanaSeni
na papir, pro vyrobu snimacich 14kt a povlaki proti korozi, jako disperze i pro natérové
hmoty VA =20-40 %. S obsahem VA =40-70 % se pouzivaji jako oxidaén¢ zesit'ovatelné
kaucuky s nadprimérnou teplotni odolnosti nachdzejici uplatnéni pii oplastovani kabeld, ve
stavebnictvi, vyrobé hracek aj. V mnozstvi VA= 10-20 % se osvédcily jako modifikatory

PE a PVC pro zvySeni houZevnatosti i odolnosti starnuti na povétrnosti [70].

V diplomové praci byl pouzit EVA s obchodnim ndzvem Escorene Ultra FL00212. Dale jen
EVA (znaceno E). Hustota kopolymeru je p = 0,934 g/cm3. Procentudlni zastoupeni

vinylacetatu v ethylenu VA = 12 %. Teplota tani Tm = 94 °C [71].

6.1.2 PCM mikrokapsle

Dalsi slozku polymerni smési piestavuji syntetizované mikrokapsle typu M a M+MMT.
Postup syntézy mikrokapsli a jejich slozeni je popsano v kapitole 5.2 a 5.3. Mikrokapsle
byly zamichany do polymerni matrice pomoci vytlacovaciho stroje v koncentracich: 10, 30

a 50 %.
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6.2 Metody pripravy kompozitniho materialu

K ptipravé kompozitniho materialu byla zvolena zpracovatelskd technologie extruze a
lisovani. Extruze slouzila k zamichani mikrokapsli typu (M a M+MMT) do polymerni
matrice EVY a néslednému vytlaceni kompozitniho materidlu. Vysledkem extruze byla
struna, kterd byla pfeménéna na granulat pomoci granulovaciho zatizeni. Ziskany granulat

byl déle lisovan na desticky 120x120x1 mm.

6.2.1 Extruze

Kompozitni material byl vytlacen pomoci extruderu znacky Scientific spolecnosti Labtech
Engineering. Extruze probihala ve tfech teplotnich rezimech znazornénych v tabulce (Tab.
12). Byly ptipraveny materialy obsahujici 10 %, 30 % a 50 % mikrokapsli v polymerni ma-
trici. Testovan byl 1 opakovany priichod smési extrudérem. Jako referen¢ni material slouZzil

Cisty polymer E.

Tab. 12 Teplotni rezimy pripravy smesi E/M a E/M+MMT

Teploni | 70 1 | Zéna2 | Zona3 | Zénad | Zénas | YYiacovaci
rezim hlava
Tl 85 95 9 95 9 95
T 85 95 100 | 105 110 110
T3 85 10 | 115 | 120 125 125

Obr. 39 Extruder Scientific
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Obr. 40 Extruze struny

Celkem bylo pfipraveno 21 polymernich smési s mikrokapslemi. Jejich sloZeni je uvedeno

v tabulkéch (Tab. 13-15).

Tab. 13 Slozeni smési pripravenych pri teplotnim rezimu 1 (T1)

Sréles Polymer | [%] | Mikrokapsle | [%] Cyklus[r?]ncham Znaceni
1 E 90 M 10 1 E/1IOM T1 Ix
2 E 90 M 10 2 E/1I0OM T1 2x
3 E 70 M 30 1 E/30M T1 Ix
4 E 70 M 30 2 E/30M T1 2x
5 E 70 | M+MMT | 30 1 E/30M+MMT T1 1x
6 E 70 | M+MMT | 30 2 E/30M+MMT T1 2x
Tab. 14 Slozeni smési pripravenych pri teplotnim rezimu 2 (T2)
Sréles Polymer | [%] | Mikrokapsle |[%] Cyklus[rrlr]ncham Znaceni
0 E 100 - - 2 E
7 E 90 M 10 1 E/10M T2 1x
8 E 90 M 10 2 E/10M T2 2x
9 E 70 M 30 1 E/30M T2 1x
10 E 70 M 30 2 E/30M T2 2x
11 E 50 M 50 1 E/50M T2 1x
12 E 50 M 50 2 E/50M T2 2x
13 E 70 | M+MMT | 30 1 E/30M+MMT T2 1x
14 E 70 | M+MMT | 30 2 E/30M+MMT T2 2x
15 E 50 | M+MMT | 50 1 E/SOM+MMT T2 1x
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Tab. 15 Slozeni smési pripravenych pri teplotnim rezimu 3 (T3)

Sréles Polymer | [%] | Mikrokapsle | [%] Cyklus[rtll]ncham Znaceni

0 E - - - 1 E

16 E 90 M 10 1 E/10M T3 1x

17 E 90 M 10 2 E/10M T3 2x

18 E 70 M 30 1 E/30M T3 Ix

19 E 70 M 30 2 E/30M T3 2x

20 E 90 | M+MMT | 10 1 E/10OM+MMT T3 1x
21 E 70 | M+MMT | 30 1 E/30M+MMT T3 1x

6.2.2 Lisovani

Granule ziskané po extruzi byly lisovany pomoci ru¢niho lisu. Velikost ramecku byla
125x125x1 mm. Hmotnost navazky byla spocitana pro tloustku 1 mm s 15 % navySenim
pro ptetoky. Pro lisovani byla pouzita stejnd teplota jako byla nastavena na vytlacovaci hlavé
pfi jednotlivych teplotnich rezimech tj. 95 °C, 110 °C a 125°C. Doba lisovani ¢inila 3 min a

doba chlazeni na cca 30 °C méla trvani 15 minut.

Ziskané desticky slouzily posléze k charakterizaci ptfipravenych materiali typu polymer/

mikrokapsle.

6.3 Charakterizace kompozitniho materialu

K charakterizaci kompozitniho materialu byly pouZité stejné metody jako pro charakterizaci
mikrokapsli. Tedy metoda DSC a SEM. Déle byly kompozitni materialy podrobeny tahovym

zkouskdm a méteni tepelné vodivosti.

6.3.1 DSC

K vyhodnoceni tepelnych charakteristik byla zvolena metoda DSC. Jako srovnévaci material
slouzil jednak ¢isty vosk a Cisty polymerni material E (Obr. 40). Pouzit byl identicky typ
zafizeni jako k charakteristice mikrokapsli pfi stejnych podminkach (viz kapitola 5.3).

Vyhodnoceni dat v tomto piipadé€ probehlo z 2. ohfevu.
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Obr. 42 DSC: teplotni rezim 1
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Obr. 44 DSC: teplotni rezim 2
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Obr. 45 DSC: teplotni rezim 3

Tab. 16 DSC: Vyhodnoceni Tm pro rizné koncentrace mikrokapsli.

¢. Vzorek Tmvosk [°C] Tme [°C]
\Y Cisty vosk 55 -
0 ETI - 96
1 E/1IOM T1 Ix 62 95
2 E/10M T1 2x 61 96
3 E/30M T1 1x 59 96
4 E/30M T1 2x 58 94
5 E/30M+MMT T1 1x 60 96
6 E/30M+MMT T1 2x 60 95
0 E T2 - 96
7 E/10M T2 1x 57 96
8 E/10M T2 2x 50 95
9 E/30M T2 1x 56 95
10 E/30M T2 2x 54 93
11 E/50M T2 1x 55 92
12 E/50M T2 2x 55 94
13 E/30M+MMT T2 1x 54 94
14 E/30M+MMT T2 2x 55 92
15 E/50M+MMT T2 1x 55 93
0 E T3 - 96
16 E/10M T3 Ix 54 95
17 E/10M T3 2x 58 96
18 E/30M T3 1x 56 94
19 E/30M T3 2x 54 95
20 E/10M+MMT T3 1x 69 96
21 E/30M+MMT T3 1x 56 95
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Obr. 46 DSC: Srovnani teplot tani
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Cilem DSC metody bylo prokazat, zdali byl vosk ve struktufe kompozitu obsazen. To ndm
napovida teplotni pik ve stejné oblasti jako je teplota tani Cistého vosku. Z obrazkt (Obr.
42-45) a tabulky (Tab.16) je patrné, ze sledované maximum bylo zachovano u vSech piipra-

venych materialt.

Z vysledki ziskanych diferencidlni skenovaci kalorimetrii je rozsah teplot tani enkapsulo-
vaného vosku v rozmezi 50-69 °C. Vice nez polovina testovanych materiali vykazuje nartst
Tmv2 oproti Cistému vosku (55 °C). Smési piipravené pii teplotnim rezimu (T1) vykazuji
vSechny posun k vyssim teplotam. Posun je o 4—7 °C. Smési ptipravené pii teplotnim rezimu
(T2) vykazuji vétsinou hodnoty velmi podobné Cistému vosku. Smeési spadajici do teplotniho
rezimu (T3) vykazuji mirny nartst, ale byl zaznamenan i pokles. Je zde tedy vétsi rozptyl ve
sledovaném parametru. V této sérii je také vzorek, ktery vykazuje nejvyssi posun tohoto sle-

dovaného maxima k vy$§im hodnotdm s hodnotou 69 °C (E/10M+MMT 1x T3).

Z vysledki ziskanych diferencialni skenovaci kalorimetrii je rozsah teplot tani
enkapsulovaného vosku Tmvosk v rozmezi 50-69°C. Cisty vosk vykazuje hodnotu Tmvosk
=55 °C v bodech [55; -4]. Intenzita maxima Tmv kompozitnich materiali je nizsi z divodu
procentudlniho zastoupeni v polymerni matrici. Samotny vosk jako ¢isty materidl ma ostrou

intenzitu maxima Tmv.

Rozdil vici Cistému vosku — nejnizs§i Tmv mél materidl E/10M T2 2x hodnota je nizsi o 2,8
%. Nejvyssi Tmv mél materidl E/10M+MMT T3 1x hodnota je vy$si o 7,7 %. Také u Tmeg
byl zaznamenan nepatrny rozptyl. Rozdil je ve vétSiné pfipadii do 1-2 °C. Rozdil vici Cis-
tému kopolymeru E— nejniz§i Tmg dosahoval kompozit E/SOM T2 1x. Pro vSechny charak-
teristiky kompozitnich materialt byl pouZit jen E zpracovan pii druhém teplotnim rezimu,

vzhledem ke stejnym vlastnostem, jako mél E pfi ostatnich dvou teplotnich rezimech.

Zavérem hodnotim kompozity s 1 % MMT zpracované pii teplotnim rezimu 2, jako
kompozity s nejzietelnéjSim pikem v oblasti Tmv €istého vosku. Ptidavek 1 % jilu by mohl
souviset s lepSim odolnosti mikrokapsli vii¢i tepelné degradaci. U téchto kompozith se da

fici, Ze jeden cyklus extruze je postacujici.

6.3.2 SEM

K objasnéni morfologie mikrokapsli byla pouZita opét metoda SEM. Elektronovy mikroskop
VEGA II LMU od firmy TESCAN. Vzorky byly pfipraveny lomem v kapalném dusiku a

povrch lomu byl pokoven Au/Pd vrstvou.
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SEM HV: 10.00 kV Det: SE Detector VEGAW\ TESCANSEM HV: 10.00 kv Det: BSE : 'VEGAW TESCAN
Date(m/d/y): 04/30/20 SEM MAG: 80 x 500 pm [ Date(m/dfy): 04/30/20 SEM MAG: 300 x 200 pm 7
Name: EVA 90%_PS-WAX 10% T95 1x 01042020 lom_SE 80x Digital Microscopy Imagingn Name: EVA 30%_PS-WAX 10% T35 1x 01042020 lom_BSE 300:Digital Microscopy Imaging

Obr. 47 SEM: E/IOM T1 Ix

SEM HV: 10.00 kV Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 kV' Det: BSE VEGAWTESCAN
Date(m/dfy): 04/30/20 SEM MAG: 80 x 500 ym 7 Date(m/dfy): 04/30/20 SEM MAG: 300 x 200 um 7
Name: EVA 90%_PS-WAX 10% T95 2x 01042020 lom_BSE 80x Digital Microscopy Imagingn Name: EVA 90%_PS-WAX 10% T95 2x 01042020 lom_BSE 300:Digital Microscopy Imaging

Obr. 48 SEM: E/1OM T1 2x
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4 s

S SRR L Ty
SEM HV: 10.00 kV Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 kV Det: BSE L.+ v 11000 | VEGAWTESCAN
Date(m/dly): 04/30/20 SEM MAG: 80 x 500 pm * Date(m/dAy): 04/30/20 SEM MAG: 300 x 200 um '3
Name: EVA 70%_PS-WAX 30% T95 1x 01042020 lom_BSE 80x Digital Microscopy Imaglngn Name: EVA 70%_PS-WAX 30% T95 1x 01042020 lom_BSE 300Digital Microscopy Imaging

Obr. 49 SEM: E/30M T1 Ix

= = o - ]
SEM HV: 10.00 De VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 kv Det: BSE Lo v o0 1001 | VEGAWTESCAN
Date(m/dfy): 04/30/20 SEM MAG: BO x 500 pm 7 Date(m/d/y): 04/30/20 SEM MAG: 300 x 200 pm -
Name: EVA 70%_PS-WAX 30% T35 2x 01042020 lom_BSE 80x Digital Microscopy Imagingn Name: EVA 70%_PS-WAX 30% T95 2x 01042020 lom_BSE 300:Digital Microscopy Imaging

Obr. 50 SEM: E/30M T1 2x
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SEM HV: 10.00 kv Del: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 kY Det: BSE L v v v 10010 | VEGAWTESCAN
Dale(m/d/y): 04/30/20 SEM MAG: 80 x 500 pm [ Date(m/d#y): 04/30/20 SEM MAG: 300 x 200 pm 7
Name: EVA 70%_PS-WAX-MMT 30% T95 1x 01042020 lom_BSPigitel Microscopy mgungﬂ Name: EVA 70%_PS-WAX-MMT 30% T95 1x 01042020 lom_BSBiaiaxMicroscopy Imaging

Obr. 51 SEM: E/30M+MMT T1 Ix

SEM HV: 10.00 kv Del: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 kv Det: BSE L 101 | VEGAWTESCAN
Date(m/d/y): 04/30/20 SEM MAG: 60 x 1 mm 7 Date(m/dAy): 04/30/20 SEM MAG: 300 x 200 pm i
Name: EVA 70%_PS-WAX-MMT 30% T95 2x 01042020 lom_BSPi#tal Microscopy Imaglngu Name: EVA 70%_PS-WAX-MMT 30% T95 2x 01042020 lom_BSBigiakMicroscopy Imaging

Obr. 52 SEM: E/30M+MMT T1 2x
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SEMHV: 10.00kvV  Det: BSE VEGAW\ TESCANSEM HV: 10.00kV  Det: SE Detector VEGAW TESCAN
Date(midfy): 02/21/20 SEM MAG: 70 X [ Date(m/dfy): 02/21/20 SEM MAG: 200 x -
Name: EVA pure T110 2x lom_BSE 70x Digital Microscopy Imaging il Name: EVA pure T110 2x lom_SE 200x

Digital Microscopy Imaging n

Obr. 53 SEM: E T2 2x

SEM HV: 10.00 kv Det: BSE VEGAW TESCAI‘;JSEM HV: 10.00 kV Det: BSE Le v 10000 | VEGANTESCAN
Date(m/dly): 04/30/20 SEM MAG: 80 x 500 pm Date(m/dfy): 04/30/20 SEM MAG: 300 x 200 pm -
Name: EVA 90%_PS-WAX 10% T110 1x 01042020 lom_BSE 80:Digital Microscopy Imaging & Name: EVA 90%_PS-WAX 10% T110 1x 01042020 lom_BSE 30WMigital Microscopy Imaging

Obr. 54 SEM: E/I0OM T2 Ix
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SEM HV: 10.00 kV Det: BSE- VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 kV Det: BSE VEGAWTESCAN
Date(m/dfy): 04/30/20 SEM MAG: 80 x 500 pm 'Dale(m/a/y): 04/30/20 SEM MAG: 300 x 200 pm 7
Name: EVA 90%_PS-WAX 10% T110 2x 01042020 lom_BSE 80:Digital Microscopy Imaglngn Name: EVA 90%_PS-WAX 10% T110 2x 01042020 lom_BSE 30@igital Microscopy Imaging

Obr. 55 SEM: E/10M T2 2x

SEM HV: 10.00 kV Del: BSE VEGA\ TESCANSEM HV: 10.00 kv Det: BSE L+ 1 1| VEGAWTESCAN
Date(m/dfy): 02/20/20 SEM MAG: 55 x 1mm 'Dats(mtd.'y): 02/20/20 SEM MAG: 300 x 200 pm i
Name: EVA 70%_PS-WAX 30% T110 lom_BSE 55x Digital Microscopy Imaging Name: EVA 70%_PS-WAX 30% T110 lom_BSE 300x

Digital Microscopy Imugingn

Obr. 56 SEM: E/30M T2 Ix
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b S ¥
SEM HV: 10.00 kV Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 kv Det: BSE L 1. | VEGAWTESCA

Date(m/dfy): 04/29/20 SEM MAG: 70 x 500 pm [ Date(m/dfy): 04/29/20 SEM MAG: 300 x 200 pm
Name: EVA 70%_PS-WAX 30% T110 2x lom_BSE 70x Digital Microscopy Imaging i Name: EVA 70%_PS-WAX 30% T110 2x lom_BSE 300x

Digital Microscopy Imaglngn

Obr. 57 SEM: E/30M T2 2x

SEM HY. 1000 kY Dl BEE VEQAN TESCANSEM HY: 10,00 kv Dl BSE
Dualsimiddy): 022020  SEMMAG: 60 x “Diatw(middy); ONP00  SEM MAG- 300 & 200 jam
Mama: PSOWAY 5% T110  lam_BSE £dx Diégtad Microscopy imaging Bl Mame: PE#WAK 50% T110  lom_BZE 300x

Digh Miroscepy imagno

Obr. 58 SEM: E/50M T2 Ix
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SEM HV: 10.00 kV Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 KV Det: BSE ' VEGAW TESCAN
Date(m/ddy): 02/20/20 SEM MAG: 55 x 1 mm 7 Date(m/dAy): 02/20/20 SEM MAG: 200 x 200 pm 7
Name: EVA 50%_PS-WAX 50% T110 lom_BSE 55x Digital Microscopy Imaging il Name: EVA 50%_PS-WAX 50% T110 lom_BSE 200x

Digital Microscopy Imaging u

Obr. 59 SEM: E/50M T2 2x

SEMHV: 10.00kvV  Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 10.00KV  Det: BSE VEGAW TESCAN
Date(m/dAy): 04/23/20 SEM MAG: 80 x 500 pm Date(m/dfy): 04/29/20 SEM MAG: 300 x 200 pm z
Name: EVA 70%_PS-WAX-MMT 30% T110 1x lom_BSE 80x Name: EVA 70%_PS-WAX-MMT 30% T110 1xlom_BSE 300x  Digital Microscopy Imaging

-
Digital Microscopy Imaging I

Obr. 60 SEM: E/30M+MMT T2 Ix
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SEM HV: 10.00 kV Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 kV Det: BSE Lo v v v [0 1 | VEGAWTESCAN
Date(m/d/y): 04/29/20 SEM MAG: 70 x 500 pm [Date(m/dfy): 04/29/20 SEM MAG: 300 x 200 pum i
Name: EVA 70%_PS-WAX-MMT 30% T110 2x lom_BSE 70x Digital Microscopy Imagin: n Name: EVA 70%_PS-WAX-MMT 30% T110 2xlom_BSE 300x  Digital Microscopy Imaging

Obr. 61 SEM: E/30M+MMT T2 2x

SEMHV: 10.00 kv Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 kv Det: BSE +SE Detecton 1 11 | 111 (] VEGAW TESCAN
Date(m/d/y): 02/20/20 SEM MAG: 60x 1 mm [ Date(m/dfy): 02/20/20 SEM MAG: 200 x 200 pm {
Name: EVA+PS-WAX-MMT 1% 50_50 T110 lom_BSE 60x Digital Microscopy Imaging il Name: EVA+PS-WAX-MMT 1% 50_50 T110 lom_BSE+SE 200xDigital Microscopy Imaging

Obr. 62 SEM: E/50M+MMT T2 Ix
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SEM HV: 10.00 kV Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 kv Det: BSE . 1 VEGAW TESCAN
Date(m/d/y): 04/29/20 SEM MAG: 80 x 500 pm - Date(m/ddy): 04/29/20 SEM MAG: 300 x 200 um
Name: EVA 50%_PS-WAX-MMT 50% T110 1x lom_BSE 80x  Digital Microscopy Imaging il Name: EVA 50%_PS-WAX-MMT 50% T110 1x lom_BSE 300x

Digital Microscopy Imaglngy

Obr. 63 SEM: E/50M+MMT T2 Ix

SEM HV: 10.00 kV Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 kV Det: SE Detector + BS| VEGAW TESCAN
Date(m/ddy): 04/28/20 SEM MAG: 200 x 200 pm [Date(m/dAy): 02/21/20 SEM MAG: 200 x 200 pm [
Name: EVA pure T125 1x lom_BSE 200x Digital Microscopy Imaging [l Name: EVA pure T125 1x rez_SE+BSE 200x Digital Microscopy lmagingn

Obr. 64 SEM: E T3 Ix
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SEM HV: 10.00 kV Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 kV Det:BSE+SEDetecto]l 1 . | , [ .  , | VEGAWTESCAN
Date(m/ddy): 03/05/20 SEM MAG: 60 x 1 mm " Date(m/dAy): 03/05/20 SEM MAG: 300 x 200 pm s
Name: EVA 90%_PS-WAX 10% T125 1x lom_BSE €0x Digital Microscopy Imaging Name: EVA 90%_PS-WAX 10% T125 1x lom_BSE+SE 300x

Digital Microscopy Imaging u

Obr. 65 SEM: E/10M T3 Ix

SEM HV: 10.00 kV Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 kV Det: BSE + SE Detecto VEGAW TESCAN
Date(m/dfy): 02/24/20 SEM MAG: 80 x 500 pm Date(m/dfy): 02/24/20 SEM MAG: 2.00 kx 20 pm 7
Name: EVA 90%_PS-WAX 10% T125 2x lom_BSE 80x Name: EVA 90%_PS-WAX 10% T125 2x lom_BSE+SE 2000x Digital Microscopy Imaging

Digital Microscopy Imaging n

Obr. 66 SEM: E/10M T3 2x
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SEM HV: 10.00 kV Det: BSE VEGAW TESCANSEM HV: 10.00 kv Det: BSE VEGAW TESCAI‘j
Date(m/d/y): 04/30/20 SEM MAG: 80 x 500 pm ~ Date(m/ddy): 04/30/20 SEM MAG: 300 x 200 um
Name: EVA 70%_PS-WAX 30% T125 1x 01042020 lom_BSE 80:Digital Microscopy Imagin n Name: EVA 70%_PS-WAX 30% T125 1x 01042020 lom_BSE 30@igital Microscopy Imaging

Obr. 67 SEM: E/30M T3 Ix

SEM HVAMO.00KV:  DS:BSE VEGAN TESCAN SEM HY: 20.00kV  Det: BSE VEGAW TESCAN
Date(midly): 02/24/20 “SEMMAG: 70 x 500 pm Dale(m/diy): 02/24/20 SEMMAG: 1.50ke 20 pm
Name: EVA 70%_PS-WAX 30% T125 lom_BSE 70x Narme: EVA 70%_PS-WAX 30% T125 lom_BSE 1500x

Digital Microscopy Imaging Digital Microscopy Imaging n

Obr. 68 SEM: E/30M T3 2x
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SEMHV. 00KV DwlBSE FEEET TR VEGAN TEGCANSEM MY 1000KY  Del BSE +SECeleclod_. 1., 1 1| VEGAN, TESCAN
Daleimiddy): DIOSZ0  SEM MAG- 501 1mm nwnm.mm SEMMAG: 200k 20 pm :
Mama: EVA 90%_PEWAL-MMT 10% T128  lom_BSE S0x  Dgital Micrascopy imapng Ml Mame: EVA 50%_PS-WAK-MUT 10% T125  lom_BSE+SE 20hghal Micrascopy Imaging

Obr. 69 SEM: E/10M+MMT T3 Ix

SEMN HA. 1000 kY Dol BSE+SEDwiecion i o o 00500 VEGAR TEGCANSEM HY: 10,00 kv Dwi: BSE + SE Dy P U'EWTEﬂN::I
Dalm{middy): CLOZT0  SEMS MAG B0 x 100 pm Daleimisy); CLMI200  SER MAG: 300 x 200 pm
Mame: EVA TO%_PE-WAK-MMT 20% T128  lom_BSE+SE Wﬁkmwmn Plarmb: EVA TOS_PSOWAL-AMMT 3% T125  lom_BSE+SE J0ughal Micrastofry imaging

Obr. 70 SEM: E/30M+MMT T3 Ix

Pomoci skenovaci elektronové mikroskopie byla sledovana morfologie, struktura a velikost
mikrokapsli. Snimky rznych koncentraci pro tfi teplotni rezimy jsou zobrazeny na (Obr.
47-70). Jako nejlepsi z pohledu morfologie se jevi kompozity pfipravené pii 1. cyklu
michéni. Z pohledu koncentrace a mnozstvi mikrokapsli se jevi jako nejlepsi smési s 30 %

M ¢i M+MMT.
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Obecné na zaklad¢é snimki SEM muzeme piedpokladat existenci mikrokapsli v polymerni
matrici u vSech kompoziti pti vSech teplotnich rezimech. Z pohledu morfologie se nejhtie
jevi kompozit E/30M T2 1x, kde se struktura obalu mikrokapsle zd4 byt deformovana. Pii-

dani 1 % MMT vede k vySsi odolnosti mikrokapsli pfi zpracovani béhem extruze.

6.3.3 Tahové zkousky

Statické kratkodobé zkousky patii do skupiny mechanickych zkousek, které patii k viibec
nejrozsifenéjSim zplisobiim zkouseni materiali. Tahova zkouska patii k zdkladnim metodam
slouzicim k hodnoceni mechanickych vlastnosti materiali. Sleduje se zavislost tahového

napéti 6 na deformaci €. [72].

Tahové zkousky probihaly dle normy CSN EN ISO 527-1,2,3 na zafizeni Galdabini.
Testovaci télisko bylo pod ozna¢nim 5A. Podminky testu: rychlost 1 mm/min do deformace

I mm, poté 50 mm/min. Testovalo se 5 zkuSebnich télisek.

Mez pevnosti (om) — je maximalni napéti v tahu, které odpovida nejveétsi sile (Fmax) namétené

v pritbéhu zkousky a jeho hodnota je stanovena na zaklad€ rovnice:

F
Oy = ";AX [MPal] (1)
0

Pomérné, resp. jmenovité pomérné prodlouzeni pfi pretrzeni (€), vyjadiuje celkovou taznost
polymeru. Znaceno jako deformace udava pomér prodlouzeni vzorku 4/ k nedeformované
(ptivodni) délce vzorku /y;

= A—l, 100 [%] (2)

S—lo

Mez pevnosti nemusi vzdy souhlasit s napétim v okamziku poruSeni zkusebniho télesa. Jeho
hodnota se u plastii pohybuje pfi standardni teploté okoli v rozmezi od 15 MPa do 100 MPa
(u vyztuzenych plasti az do 170 MPa), u béznych elastomerti pak v oblasti od méné nez 7

MPa do pfiblizné 28 MPa.
Napeéti pii pretrieni (c) — je napéti, kdy dojde k poruseni zkusebniho télesa. U kiehkych
polymert (napi. amorfnich termoplastd, reaktoplastli a kompozitli) mize byt shodné s

napétim na mezi pevnosti [73] .
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Dalsi dulezitou charakteristikou materiali je Youngiv modul pruznosti £ vyjadiujici jeho

tuhost. Cim vy3§i hodnota modulu pruZnosti je, tim vys$3i je jeho tuhost.

o
’EA pretrieni
E tvorba kréku télesa

W

----- |

1 mez umérnosti (plati Hookdv zékon)
2 mez pruZnosti

3 horni mez kluzu

4 dolni mez kluzu (tvorba kréku)

(Jmenovité) pomé&rné prodlouZeni (deformace) ¢

Obr. 71 Tvar typické deformacni krivky testovanych materialu [73]
Krcek roste po celé své délce, nez dojde k pietrzeni. V ¢asti pied pretrzenim roste napéti.

Na zkuSebnim télese je diileZitd zuzend zkuSebni oblast vzorku, v tomto misté¢ méfime Sitku

a tloustku [73].

Tahové zkousky probihaly dle normy CSN EN ISO 527-1,2,3, t&lisko 5 A, test 1 mm/min

do deformace 1 mm, poté 50 mm/min. Testovalo se 5-6 zkuSebnich télisek.

Tab. 17 Vyhodnoceni tahové zkousky

s c [MPa c €[% € E [MPa E
Materidl [Erﬁm ] smodch el smodch rrEodul] odchylka
E T2 2x 18 0,35 981 31,28 31 0,94
E/10M T11x 13 0,41 597 23,02 42 0,76
T2 14 1,06 940 34,72 38 3,53
T3 17 1,44 1039 85,37 48 2,63
E/10M T1 2x 10 0,93 258 37,08 44 1,26
T2 15 0,46 803 28,42 39 0,95
T3 15 1,22 798 81,28 49 1,53
E/30M T1 1x 9 1,98 644 85,56 52 6,79
T2 10 0,33 699 33,18 62 1,31
T3 9 0,80 399 270,14 65 5,02
E/30M T1 2x 11 0,46 755 36,68 58 2,30
T2 9 0,67 669 58,84 57 1,95
T3 8 0,35 50 45,80 69 2,60
E/30M+MMT T1 1x 10 1,61 633 60,55 54 8,36
T2 11 0,60 670 52,58 56 2,08
T3 9 0,21 253 142,27 70 3,07
E/30M+MMT TI 2x 10 0,46 669 45,39 54 8,36
T2 8 0,25 418 104,72 62 2,09
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Materidl o [MPa] c e [%] € E [MPa] E
priam smodch smodch modul odchylka
T3 9 0,21 253 142,27 70 3,07
E/50M T2 1x 9 5,68 14 1,46 109 10,76
E/50M T2 2x 7 0,32 34 2,42 73 4,31
E/50M+MMT T2 1x 2 1,4986 4 2,92 68 1,80
16 -
T [
E 13 - i 1
~
=3 |
ol—
10 T T T T T 1
400 500 600 700 800 900 1000 1100
£ [%]
T1 T2 T3

Obr. 72 Tahova zkouska: hodnoty napéti pro E/10M 1x pri riiznych teplotnich reZimech

1100

18 -
15 A T
e
€ ]
E 12
> i
= |
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9 T T T T T T T T 1
200 300 400 500 600 700 800 900 1000
€ [%]
T1 T T3

Obr. 73 Tahova zkouska: hodnoty napéti pro E/10M 2x pri ruznych teplotnich reZimech
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Obr. 74 Tahova zkouska: hodnoty napeti pro E/30M Ix pri riznych teplotnich rezZimech
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Obr. 75 Tahova zkouska:

hodnoty napéti pro E/30M 2x pri ruznych teplotnich reZimech
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Obr. 76 Tahova zkouska: hodnoty napeti pro E/30M+MMT Ix pri riznych teplotnich

rezimech
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T1 p) T3

Obr. 77 Tahova zkouska: hodnoty napeti pro E/30M+MMT 2x pri riznych teplotnich

RezZimech
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o [N/mm?]

0 ] T T T T T T 1
0 5 10 15 20 25 30 35
£ [%]
E/50 M T2 1x E/50M T2 2x E/50M+MMT T2 1x

Obr. 78 Tahova zkouska: hodnoty napéti pro E/S0M T2 Ix, E/50M T2 2x a E/50M +MMT
T2 Ix.

Pevnost v tahu pro testované kompozitni materidly se pohybuje v rozmezi ot = 7-17 [MPa].
Referen¢nim materidlem pro vyhodnoceni tahovych zkousek byl E T2 2x. Tahové kiivky

jsou piilozeny v Ptiloze 1.

Z pohledu mechanickych vlastnosti ma nejmensi vliv na mechanické vlastnosti nejnizsi
koncentrace mikrokapsli. Nejvyssi pevnost v tahu ot = 17 [MPa] dosahuje material E/10M
1x T3. Hodnota pevnosti v tahu u tohoto materialu je nejbliZ k ¢istému materialu. TaZnost
dosahuje &€ = 1039 % a Youngiiv modul pruznosti E=48 [MPa]. Cim je hodnota taznosti

cvwr

materidl E/SOM+MMT T2 1x s hodnotu ot = 2 [MPa] a taznosti pouhych 4 %.

Younglv modul pruznosti v tahu E roste s koncentraci plniva. Nejniz§i Youngiv modul
pruznosti v tahu E =38 [MPa] byla zaznamenana pro kompozit E/10M T1 1x. Nejvyssi
Youngiiv modul pruznosti v tahu E =109 [MPa] dosahuje material E/S0M T2 1x. Kompozity
s nejvysSim obsahem 50 % mikrokapsli se 1i$i od Cistého polymeru nejvice. Struny byly
piili§ mekké a lamaly se jiZ po vytlaceni a jejich nizka pevnost se tudiZ dala pfedpokladat.
Ve vztahu s porusenim mikrokapsli uvnitt kompozitniho materialu béhem tahovych zkousek

roste Younglv modul pruznosti v tahu E a klesa pevnost v tahu spolu s taznosti.
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Ptidavek 1 % MMT ovlivnil prabéh ktivek u teplotniho rezimu T3, kde v porovnani s
ktivkami bez néj se zd4 byt materidl kiehky a tahové kfivky jsou odlisné v porovnani s

referen¢ni kiivkou pro Cisty kopolymer E vytlaceném pfi teplotnim rezimu T2.

Na obrazcich (Obr. 72—77) jsou srovnany materialy pro vSechny tfi tepelné rezimy.
Kompozit E/10M 1x vykazuje nejvyssi pevnost v tahu ot pii tepelném rezimu T3, stejné je
na tom i druhy cyklus michani E/10M 2x. Kompozit E/30M 1x ma nejvyssi or pii T2, druhy
cyklus E/30M 2x vsak pi1 T1. Kompozit E/30M+MMT 1x mé nejvyssi ot pii T2, druhy
cyklus stejné koncentrace E/30M 2x pti T1. Lze fici, ze pro dosazeni vyssi ot pro druhy

cyklus michani je vhodnéjsi pouzit nizsi teplotni rezim zpracovani T1.

Na obrazku (Obr. 78) jsou vyhodnoceny pevnosti v tahu pro koncentraci 50 % pii T2.
Nejvyssi pevnost v tahu dosahuje kompozit E/50M T2 1x.

6.3.4 Tepelna vodivost

Tepelné vlastnosti materiald jsou charakterizovany pomoci tepelnych konstant jako mérné
teplo, teplotni a tepelna vodivost, linearni a objemova roztaznost. U polymernich materiali
ma teplota zasadni vliv na strukturni zmény, ¢imZ se méni zejména mechanické a deformacni
vlastnosti — tuhost, elasticita, houzevnatost, pevnost, taznost tvrdost, a dalsi, ale ovliviiuje
také optické a elektrické vlastnosti téchto materialti. Neexistuje vSak jednoznacna definice
odolnosti proti vySSim ¢i niz§im teplotdm. Proto se vzdy posuzuje pomoci smluvnich

zkousek pouze z urcitého thlu pohledu [74].
Nestacionarni méreni tepelné vodivosti

U nestacionarniho vedeni tepla se teplota v ur¢itém misté¢ méni s Casem. V praxi se nejcastéji
setkame s pripadem, kdy je teplo vedeno pouze v jednom sméru. Teplota je tedy funkei asu
a pouze jediné soutfadnice. K méteni tepelné vodivosti nestacionarni metodou se pouziva
pfistroje podle Fitche. Zafizeni je zobrazeno na (Obr. 79). Tohoto pfistroje se pouziva
pfedev§im k méfeni tepelné vodivosti folii a desek plastd, pryZzi a usiiovych materiald.

Vyhody: ptedevsim kratka doba méteni, jednoduchost postupu a méticiho zatizeni [75].
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Obr. 79 Blokové schéma mérici aparatury 1 - temperancni valec na teploté t,

2 - temperancni valec na teploté t2, 3 - mosazny mérici valecek, 4 - termoclanek typu J

(Zelezo — konstantan, 5 - zesilovac, 6 - osobni pocitac, ControlWeb 2000, 7 - kryt mericiho

valce, 8 - stejnosmeérny zdroj napéti, 9 - méreny vzorek, 10 - termostaty, 11 - zavazi [76]

Matematicky model méfeni:

Pro odvozeni matematického modelu popisujici zavislost teploty méficiho valecku na

Case vychazime z nasledujici bilance tepla [75] [76].

dt SA(t —ty)

=5 *tBlt-t) 0<7<w (1)

t (0) = =25 °C

kde K je tepelna kapacita méficiho valecku (J.K1)

S — plocha vzorku (m?)

L — tepelna vodivost (W.m L. K1)

t — snimané teplota méticiho valecku (°C)
t1 — teplota temperacni desky 1 (°C)

to — pocatec¢ni teplota méticiho valecku (°C)
o — tloustka vzorku (m)

B - koeficient tepelnych ztrat (J.s™'. K1)
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T —c¢as (s)
pro B plati:
B=a-"S, (2)

kde a je koeficient prestupu tepla (W.m-2.K-1)

S, — plocha, na niz dochézi ke ztratdm (m?)

Prava strana rovnice (1) piedstavuje tok tepla pies hmotu vzorku bloku 1 do méticiho
valeCku. Zde jsou zapocitany i ztraty tepla vzniklé ptfirozenym proudénim vzduchu

kolem meéficiho ptistroje [75] [76].

Leva strana rovnice (1) pfedstavuje akumulaci tepla v méficim véalecku.

Resenim rovnice (1) dostaneme:
t=1t; — (& —t;) " exp(—(4; + 42) - 7) 3)

kde pro Ai a A plati vztahy:

SA
A = oK (4)
B
Ay = 5)
A3 =4+ A, (6)

Prakticky vypocet pro Cisty material E a parametr b z prvniho ohfevu (O1):
t=t; — (tl — tz) . el—(41+42) 7]
y = yo +ae™"

Vypocet pro prvni méreni:

Z nelinearni regrese jsme ziskali b3 = hodnota v tabulce (Tab.19) primérnéd hodnota
z 1. a 2. ohfevu.

Teploty na termostatech T1=25 °C a T,= 50 °C
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T=T) _ s
(T, — T1)
T < 25°C

Ztraty zatizeni (odhad Az): A2 =0,000368 [s']
Tepelna kapacita méficiho vélce: Ki = 94,107 [J.K]
Plocha méficiho valecku: S = 1,9635.107 [m?]
Metena tloustka vzorku: 6 = [mm)]

Tab. 18 Merené tloustky vzorku

Vzorek Tloustka primér [mm)]
E/1IOM T1 1x 1,15
E/1IOM T1 2x 1,16
E30M TI 1x 1,11
E/30M T1 2x 1,15

E30M+MMT T1 1x 1,15
E/30M+MMT T1 2x 1,08
E 1,15

E/10M T2 1x 1,06
E/10M T2 2x 1,09
E/30M T2 1x 1,04
E/30M T2 2x 1,15
E/50M T2 1x 1,09
E/50M T2 2x 1,07
E/30M+MMT T2 1x 1,04
E/30M+MMT T2 2x 1,14
E/5S0OM+MMT T2 1x 1,00
E/10M T3 1x 1,12
E/10M T3 2x 1,04
E/30M T3 1x 1,14
E/30M T3 2x 1,15
E/10M+MMT T3 1x 1,14
E/30M+MMT T3 1x 1,09

Vypocitime A a A:
Al == b - A2

Ai0K,
1=
S

Teploty na termostatech T1=25 °C a T,= 50 °C

(T-T)
=1y~
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T < 25°C

Ay =bs—A, = 4,0875-1073 = 3,68-107% = 3,72 - 1073[s7]

1 A6K; 3,72-107%-0,00115 - 94,107

= 0,205[W -m™1-K™1]

S 1,9635-1073
Tab. 19 Vypocitané hodnoty koeficientu Al a tepelné vodivosti A
Vzorek Tloustka primér (mm) 5:111(1;3 smodch | A1.107 [W.m?vl. K]
E/10M T11x 1,15 4,11 0,01 3,74 0,21
E/10M T1 2x 1,16 3,54 0,02 3,17 0,18
E/30M T11x 1,11 3,23 0,09 2,86 0,15
E/30M T12x 1,15 3,75 0,26 3,38 0,19
E/30M+MMT T11x 1,15 3,75 0,13 3,38 0,19
E/30M+MMT T12x 1,08 3,39 0,05 3,02 0,16
E T2 1,15 4,07 0,02 3,70 0,20
E/10 T2 1x 1,06 4,45 0,04 4,09 0,21
E/10M T2 2x 1,09 3,56 0,09 3,19 0,17
E/30M T2 Ix 1,04 4,47 0,10 4,10 0,20
E/30M T2 2x 1,15 3,9 0,05 3,53 0,19
E/50M T2 1x 1,09 4,76 0,05 4,40 0,23
E/50M T2 2x 1,07 4,25 0,10 3,88 0,20
E/30M+MMT T2 1x 1,04 4,36 0,05 3,99 0,20
E/30M+MMT T2 2x 1,14 3,99 0,03 3,62 0,20
E/5S0M+MMT T2 1x 1,00 3,76 0,09 3,40 0,16
E/10M T3 Ix 1,12 3,62 0,09 3,26 0,17
E/10M T3 2x 1,04 4,86 0,02 4,49 0,22
E/30M T3 1x 1,14 3,63 0,21 3,26 0,18
E/30M T3 2x 1,15 4,07 0,06 3,70 0,20
E/10M+MMT T3 1x 1,14 3,4 0,04 3,03 0,17
E/30M+MMT T3 1x 1,09 4,15 0,08 3,78 0,20
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Obr. 80 Krivka tepelné vodivosti pro 1. a 2.ohiev
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Obr. 81 t: 215s doba potiebna k tepelné zmené z teploty 30 na 40 °C
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Tab. 20 Casy potiebné k tepelné zméné od 30 do 40 °C pro tepelny rezim T1

Vzorek t30 [s] smodch tao [s] smodch t=t40 — t30[s]
E/10M T11x 63 3 280 5 217
E/10M T1 2x 70 5 328 13 258
E/30M T1 1x 75 5 350 15 275
E/30M T1 2x 70 5 318 28 248

E/30M+MMT T1 1x 70 0 315 5 245
E/30M+MMT T1 2x 80 5 360 10 280

Poznamka: 1.0 = prvni ohfev, 2.0 = druhy ohfev

Doba potiebné k ohifevu ze 30 na 40 °C pro vzorky zpracované pii T1 se pohybuje v rozmezi

217-280 s. V porovnani s ¢istym E a jeho t = 215 si nejvyssi dobu k vyhtati na T = 40 °C

zadal kompozit E/30M+MMT T1 2x. Lze si v§imnout, Ze s plnivem se tedy potfebnd doba

k tepelné zmén¢ prodluzuje. Toto zjisténi je zadouci, protoze kompozitni materialy se delsi

dobu udrzi na urcité teploté, coz potvrzuje jesté nizsi tepelnou vodivost téchto materiald v

porovnani s ¢istym E.

40
38
S 36 E/10M T11x 1.0
= E/10M T1 2x 1.0
i
= ——E/30M T1 1x 1.0
L 34
——E/30M T12x 1.0
——E/30M+MMT T1 1x 1.0
32 ——E/30M+MMT T1 2x 1.0
30
60 110 160 210 260 310
Cas [s]
Obr. 82 Krivky 1. ohrevu T1
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E/1I0OM T1 1x 2.0

—E/10M T1 2x 2.0

—E/30M T1 1x 2.0

—E/30M T1 2x 2.0

E/30M+MMT T1 1x 2.0

—E/30M+MMT T1 2x 2.0

Obr. 83 Krivky 2. ohievu T1

Tab. 21 Casy potiebné k tepelné zméné od 30 do 40 °C pro tepelny rezim T2

Vzorek ts0 [S] smodch tao [S] smodch t=ta0 — t30[s]

E 58 3 273 3 215

E/10M 1x 60 0 258 8 198
E/10M 2x 73 3 320 10 247
E/30M 1x 50 0 248 3 198
E/30M 2x 68 3 298 13 230
E/30M+MMT 1x 58 3 255 5 197
E/30M+MMT 2x 63 3 280 5 217
E/50M 1x 50 0 230 5 180
E/50M 2x 38 13 235 10 197
E/50M+MMT 1x 70 0 318 3 248

Doba potiebna k ohievu ze 30 na 40 °C pro vzorky zpracované pii T2 se pohybuje v rozmezi

197-248 s. V porovnani s Cistym E a jeho t = 215 si nejvyssi dobu k vyhtati na T = 40 °C

zadal kompozit E/SOM+MMT T2 1x.
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Obr. 84 K7ivky 1. ohrevu T2
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Obr. 85 Krivky 2. ohievu T2
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Tab. 22 Casy potiebné k tepelné zméné od 30 do 40 °C pro tepelny rezim T3

Vzorek t30 [s] smodch tao [s] smodch t=t40 — t30[s]
E/10M T3 1x 70 5 315 10 245
E/10M T3 2x 48 3 220 0 173
E/30M T3 1x 78 8 325 25 248
E/30M T3 2x 63 3 278 3 215

E/10M+MMT T3 1x 78 3 350 10 273
E/30M+MMT T3 1x 55 0 263 3 208

Doba potiebné k ohfevu ze 30 na 40 °C pro vzorky zpracované pii T2 se pohybuje v rozmezi

173273 s. V porovnani s ¢istym E a jeho t = 215 si nejvyssi dobu k vyhtati na T = 40 °C

zadal kompozit E/10M+MMT T3 1x. Doba k ohfevu byla vice jak o minutu delsi ve srovnéani

s Cistym materialem.

40

38
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Teplota [°C]
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32

30

E/IOM T3 1x 1.0

E/10M T3 2x 1.0
—E/30M T3 1x 1.0
——E/30M T3 2x 1.0
—E/10 M+MMT T3 1x 1.0
= E/30 M+MMT T3 1x 1.0

45 95 145 195 245 295 345
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Obr. 86 Krivky 1. ohievu T3
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Obr. 87 Krivky 2. ohievu T3

Polymery jsou obecné znamy svoji nizkou tepelnou vodivosti a diky tomu jsou skvélymi
izola¢nimi materialy. Tepelnd vodivost kompozitnich materiali se pohybuje v rozmezi
A =0,15-0,23 W.m. K'!. Nejvy3si tepelnou vodivost vykazoval kompozit E/50M T2 1x s
hodnotou A = 0, 23 W.m™'. K'! viigi &istému kopolymeru E s hodnotou tepelné vodivosti
A =0,20 W.m!. K'!. Nejniz$i pak material E/30M T11x s hodnotou A =0, 15 W.m™!. K.,
Doba potiebnd pro tepelnou zménu ze 30 na 40 °C poukazuje na rychlost pfestupu tepla.
Predpoklad byl zaloZen na faktu, Ze mikrokapsle by mély udrZzovat danou teplotu déle, a
tudiz proces zmény teploty by mél byt pomalejsi. Tento pfedpoklad byl potvrzen. Ve vSech
trech teplotnich rezimech tento predpoklad plnily nejlépe kompozity s obsahem MMT.
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ZAVER

Cilem diplomové prace byla aplikace mikrokapsli v polymerni matrici pomoci technologie
extruze. Jako polymerni matrice byl zvolen material Escorene Ultra FL00212, cozZ je
kopolymer PE a vinylacetatu. Vyzvou pro tuto diplomovou prace byla pravé technologie
extruze, kterd neni zatim bézné vyuzivdna v souvislosti s témito materidly V ptipadé
zdaftilého experimentu mizeme ocekavat, ze dojde k zahrnuti tohoto vyrobniho procesu do
Sirsi aplikacni oblasti. Soucasti prace byla i syntéza mikrokapsli pottebnych pro pfipravu
polymernich kompoziti a to metodou suspenzni polymerace. Podminky suspenzni
polymerace a slozeni mikrokapsli byly zvoleny na zakladé zkusenosti z ptedeslé diplomové

prace [77].

Vzniklé materidlové kompozice byly testovany pomoci DSC k ovéfeni enkapsulace vosku
do PS a urceni tepelnych vlastnosti vytlaceného materialu. Morfologie materialii byla
zkoumana prostiednictvim SEM. Jako dal$i hodnotici metody byly zvoleny tahové zkousky

a urceni tepelné vodivosti.

V ramci praktické cCasti byly nejdiive pfipraveny 2 typy mikrokapsli a néasledné bylo
pripraveno nekolik riiznych koncentraci mikrokapsli v polymerni matrici (jmenovité 10, 30

a 50 %). Testovany byly tii teplotni rezimy extruze.

Vyzvou pro tuto diplomovou préci byla piiprava kompozitu polymer/mikrokapsle metodou
extruze, kterd neni zatim bé&zné vyuzivdna v souvislosti s témito materidly V ptipadé
zdatilého experimentu mizeme ocekavat, ze dojde k zahrnuti tohoto vyrobniho procesu do
Sirsi aplikacni oblasti.

Na zaklad¢ probehlych experimentt 1ze predpokladat, ze se podatilo zapracovat mikrokapsle
do polymerni matrice. Po celkové charakterizaci téchto pfipravenych kompozitnich materi-
alt bych doporucila pro nejvyssi teplotni rezim T3 pouze prvni cyklus michéni pfi zpraco-
vani na vytlacovacim stroji. Déle vysledky naznacuji, Ze ptidavek jilu hraje roli, jak pfi
ochrané mikrokapsli béhem zpracovani, tak pfi sledovani tepelnych parametrti téchto mate-
rialt. Pridavek 1 % MMT zlepsil v teplotnim rezimu priibéh tahovych kiivek pro koncen-
trace 10 a 30 % plniva. Ze snimki SEM jsou mikrokapsle M+MMT lepsSiho tvaru. Jako
nejlepsi se jevi koncentrace 30 % M ¢i M+ MMT.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

Al203
API
Bloom
Ca2+
CMC
CT™M
DDS
DNA
DSC
FE-SEM
FTIR
HGC
HTF
CH

IFP
inoTEX
KH

LANXESS

MMC
MMT
MPa
mPas
MPCM
napf.
NASA
NPK

oM

Oxid hlinity

Ingredience aktivniho 1é¢iva (Active Pharmaceutical Ingredients)

Ukazatel pevnosti zelatinového gelu

Vapenaty kationt

Kompozity s keramickou matrici (Ceramic Matrix Composite)
Cyklopentadienyltrikarbonyl mangan

Systém pro dodavani 1é¢iv (Drug Delivery Systém)

Deoxyribonukleova kyselina

Diferencialni skenovaci kalorimetrie (Differential Scanning Calorimetry)
Emisni elektronovy mikroskop (Field Emission Scanning Electron Microscopy)
Infracervena spektroskopie (Fourier Transform Infrared)

Tvrdé zelatinové kapsle (Hard Gelatin Capsules)

Teplonosna tekutina (Heat Transfer Fluid)

Kakaové slupky (Cocoa hulls)

Interfacialni polymerizace

Obchodni spole¢nost

Keratin Hydrolyzat

Obchodni spole¢nost (German specialty chemicals company)

Milimetr

Kompozity s kovovou matrici (Metal Matrix Composite)

Montmorillonit

Megapascal

Milipascal

Mikroenkapsulované PCM

Napiiklad

Narodni tfad pro letectvi a kosmonautiku (National Aeronautics and Space Administration)
Hnojivo na bazi dusiku, fosforu a drasliku (Nitrogenium Phosphorus Kalium)

Opticky mikroskop (Optical Microscop)
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PCM
pH
PMC
PUFA
RBr

RCI

rhEGF

RHI
RJ
SAP
SEM
SGC
SGLT
str.
TES
TEWL
TGA
v/o/v
Wi/g

pm

Q-6
%

(w/w)

°C

2-K

Materidly s fazovym pfechodem (Phase Change Material)
Vodikovy potencial (Potential of hydrogen)

Kompozity s polymerni matrici (Polymer Matrix Composite)
Polynenasycené mastné kyseliny (Polyunsaturated Fatty Acids)
Uhlovodikovy radikal bromu

Uhlovodikovy radikal chloru

Uhlovodikovy radikal fluéru

Rekombinantni lidsky epidermalni ristovy faktor (Epidermal Growth Factor human recombi-

nan)

Rekombinantni lidsky inzulin (Recombinan Human Insulin)
Uhlovodikovy radikal jodu

Praskovou metodou vyrobeny kompozit (Sintered Aluminium Powder)
Skenovaci elektronova mikroskopie (Scanning Electron Microscope)
Mekké zelatinové kapsle (Soft Gelatin Capsules)

Obchodni spole¢nost (Smart solutions in speciality Graphites & Carbon Technologies)
Stranka

Systém ukladani tepelné energie (Thermal Energy Storage)

Trans Epidermal Water Loss

Termogravimetricka analyza (Thermal Gravimetric Analysis)
Voda/olej/voda

Watt na gram

Mikrometr

Esencialni mastné kyseliny

Esencialni mastné kyseliny

Procento

Hmotnost/hmotnost (Weight by Weight)

Ochranna znamka

Stupen Celsia

Dvou komponentni slozka
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PRILOHA PI: TAHOVE ZKOUSKY
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