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Abstrakt

V ramci této bakalaiské prace byly naneseny elektricky vodivé vrstvy na vldkna z
polyesteru a nanovldkna z polymerniho roztoku PVDF scilem =zlepSeni jejich
elektrickych vlastnosti a efektu elektromagnetického stinéni.

Nanesené¢ vodivé vrstvy zahrnovaly kovy — sttibro, nikl, méd’ a hlinik; polokov — grafit,
anebo elektricky vodivy polymer — polypyrrol a polyanilin.

Literarni resSerSe pojednava o vytvotreni nanovldken; vodivych polymerech a kovech,
které¢ byly vramci prace nanaSeny na vzorek a nakonec metodach charakterizace
finalnich produktt.

Kli¢ova slova: elektricky vodivé polymery, elektricky vodivé vrstvy, nanovldkna,

textilni vlakna




Abstract

The aim of this bachelor thesis was to prepare electrical conductive layers on surface of
textile fibres made from polyester and nanofibers made from PVDF for improvement

their electrical properties and shield electromagnetic field.

The created conductive layers included metals — silver, nickle, copper and aluminium;

semimetal — graphite; or electrically conductive polymers — polypyrrole and polyaniline.

The literature research is focused on preparing nanofibres; conductive polymers and
metals which were used as electric layer on the sample in this work and finally methods

of descriptions of final products.

Keywords: electrically conductive polymers, electrically conductive layers, nanofibers,

textile fibers
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Uvod

Na téma elektricky vodivych vlaken resp. nanovlaken bylo publikovano jiz mnoho
odbornych ¢lanka ve svétoveé respektovanych cCasopisech. Presto je toto téma stale
zajimavé a pofad je co zkoumat.

Svét nanovlaken zaziva v soucasné dob¢ obrovsky boom, at’ uz diky objevu jednoduché
vyroby popft. diky svym jedinecnym vlastnostem — vysoky mérny povrch ¢i velky obsah
poru. K t€émto dvéma vlastnostem by nebylo od véci pfidat jesté lepsi elektrickou
vodivost, a to nanesenim elektricky vodivé vrstvy v podobé kovu piip. vodivého

polymeru.

Aplikace téchto nanostruktur mé Siroké spektrum uplatnéni — velké ocekéavani jsou jak
v medicing, ve svété automobilismu, elektronice, filtrace, tak 1 v dalSich mnoha oborech
lidské ¢innosti.

Pred samotnou aplikaci elektricky vodivych nanovlaken resp. vlaken je nutné provést
jejich dostatecnou charakterizaci. Jedna se zejména o zméfeni nanesené vrstvy,
soudrznost, elektricka vodivost, efekt elektromagnetického stinéni, ktery je dnes od
vlaken v nékterych pripadech vyzadovan (specialni odévy).

Cilem této prace je nanést elektricky vodivou vrstvu na vlakna resp. nanovlakna, a sice
metodou bezproudového pokovovani; charakterizovat vysledné produkty — zmény
elektrické vodivosti, vzhled, tloustka vrstvy a v neposledni fadé¢ zméfit zmény ve
stinéni elektrosmogu.
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1 Teoreticka cast

2.1 Nanovlakna

Charakteristickym rysem nanovldkna je jeho primér, ktery se pohybuje v rozmezi 100

az 800 nm.

2.1.1 Priprava nanovlaken

Jako surovina se da pouzit asi 50 syntetickych a ptirodnich polymert. Prvni pokusy o
vyrobu nanovlaken jsou datovany mezi lety 1934 az 1944. Roku 1966 Simon, jenz
patentoval pfistroj na vyrobu ultratenkych a ultralehkych nanovldkennych tkanin s
riznymi vzorky pfi pouziti elektrického zvldknovani. Ten zjistil, ze vldkna z
nizkoviskdznich roztoki méla tendenci se zkracovat a zjemmnovat, zatimco vlakna
z vysoceviskoznich roztokd byla pomérné stile spojitd. V roce 1971 Baumgarten
zhotovil pfistroj k elektrozvlaknovani akrylickych vldken s primérem v rozmezi 0,05 —
1,1 mikront. [1] Zvldknovand kapka se uvoliiovala z kapilarové trubky z nerezové oceli
a jeji stala velikost byla udrzovana tUpravou ptivadéci rychlosti infuzni pumpy.
Kapilarova trubka byla spojena s elektrodou o vysokém napéti, zatimco vlakna byla
zachycovana na uzemnéné kovové cloné. Na tyto badatele a predev§im na jejich
nasledniky ve firmach Reneker a Chun a Larronda a Manley navazal vyzkumnou
¢innost tym profesora Oldficha Jirsdka z Technické univerzity v Liberci, Katedry

netkanych textilii a nanovlakennych materialt. [5]

Tab: 1 Vliv pouzité metody na vlastnosti vlakna [4]

Metoda Priamér vlakna Délka vlakna

Metoda tazeni od 2 nm po 100 nm od 10 pm az po milimetry
Odstredivé zvlakiovani 4,5 nm az 500 nm az desitky metra [10]

Sablonova syntéza 100 nm asi 10 um

Elektrostatické zvlakiovani | od 3 nm az po 1000 nm | od n€kolika centimetrii po metry

14




Fazova separace

od 50 nm po 500 nm

souvisla sit’

2.1.1.1 Sablonova syntéza

Tento zpiisob ziskani nanovlaken je principidln€ velmi jednoduchy. Do nadoby, ktera

mad na obou koncich kruhovity otvor o priméru nékolika centimetrti, se nalije

solidifika¢ni roztok. Ten tu ma funkci z polymerniho roztoku vytvofit pevnou fazi.

Mezi solidifikacnim roztokem a polymernim roztokem se nachazi membrana zhotovena

z oxidu hlinitého, v které jsou vytvofeny mezery o rozmérech nanometrti. Na membranu

se privede polymerni roztok a nakonec se celd nadoba dolije destilovanou vodou po

okraj horniho otvoru. Vlivem tlaku vody se rovnomérné zacne protlacovat polymerni

smés skrze membranové ,,sito”. Jakmile se protlaceny polymer dostane do kontaktu se

solidifikacnim roztokem, za¢ne tvrdnout, a tak vzniknou nova vldkna. Popsany proces

je dobfe patrny z nakresu aparatury. Viz Obr: 1.

-+ L

B =

voda

polymerni roztok

solidifikaéni o g
+
roztok T

membrana z
oxidu hlinitého

nanomezery

stlaéend voda

protlacena
nanovldkna

Obr: 1 Princip Sablonové syntézy, upraveno [4]
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2.1.1.2 Fazova separace

Kompletni proces lze shrnout do péti hlavnich krokli. V prvé tadé se pfipravi
rozpoustédlo. V druhém kroku se pifipravené rozpoustédlo v malem mnozstvi nalije na
polymerni roztok. Plsobenim rozpoustédla na polymerni roztok dojde k zesitovani
struktury. Tomuto kroku se fika gelace. Vznikly gel se dale promyje nékolikrat
destilovanou vodou, abychom se zbavili pfebytku rozpoustédla. Dale se gel necha
vysusit v mrazicim boxu po urCitou dobu, ktera zavisi na pouzitém polymeru.
V kone¢né fazi se zmrzly gel necha vysuSit ve vakuu, a tim vznikne porézni

nanovlakenna struktura. Popsany mechanismus je zndzornén na Obr: 2.

rozpousténi

rozpoustédlo

1
— —
— —
—8
]
-
F.

Al
0
' '"ixllll

odstranéni
rozpoustédla

porézni
4—— nanovldkennd
struktura

Obr: 2 Postup pri fazové separaci
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2.1.1.3 Elektrostatické zvlaknovani (EZ)

Nejjednodussim zplsobem, jak vytvofit nanovldkenou strukturu, je metoda zvana
elektrické zvlaknovani. Tato metoda je také pomérné dlouho znamé. Byla poprvé

pozorovana jiz roku 1897 a roku 1934 si ji nechal patentovat Formhals. [1]

Tato metoda se provadi za bézné pokojové teploty a tlaku. Pokud provadime EZ
polymerniho roztoku, ktery ma neptijemny nebo zdravi skodlivy zapach, pak umistime

zvlaknovaci aparaturu do komory s odsavanim. [1]

Jako wvzorek, zkterého chceme ,utkat® nanovlakno, se pouzivaji rizné typy
syntetickych polymerd, pfirodnich polymert, smési bilkovin s nukleovymi kyselinami,

nebo 1 polysacharidy.

Existuji tii typy této metody. Bud zvladknovani ze stficky resp. trysky, z trnu resp.

kovové ty€ky, nebo z valecku, tj. technologie Nanospider.

Fyzikdlni princip této metody spocivd v tom, Ze je nejprve nutné polarizovat vzorek,
kterym je zpravidla polymerni roztok nebo tavenina. Polarizace se provede tak, Ze se
vzorek umisti do homogenniho elektrostatického pole. Tim dosdhneme vzniku
zapornych resp. kladnych néboji. Na elektrodé (zde anoda), kde je naneseny vzorek, se
ptivede elektricky proud o vysokém napéti (az 50 kV). Pfi urcité hodnoté napéti dojde
k vytvoteni tzv. Taylorova kuZele. Z konce takto vzniklého kuZele se uvoliuje svazek,
jenz se dale déli na vlakna o priméru stovek nanometrti. K rozdélovani svazku dojde
diky shodnym nabojim, kterymi jsou vlakna nabita. Vlakna se dale zachycuji na
substrat, kterym byva textilie nebo to mliZe byt i obycejny papir. Pfi tvorbé nanovldken
je absolutn€ nezbytna pfitomnost substratu, protoze vrstva, ktera se touto cestou vytvori

je velice tenkd a jemna, a tudiz sama o sob¢ by nebyla viibec stabilni. [1]
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SEM MAG: 2000 kx  DET: BE Detector T
HY: 30.0 kv DATE: 04/13/04 5 um Vega @Tescan
TU Liberec

Obr: 3 Nanovlikna PAN pod SEM (prevzato z internetu) [3]
Dale zde popisi jednotlivé zpiisoby EZ.
1. Zvidknovani z jehly: Zde je jako elektroda zvolena jehla injek¢ni strikacky.

Davkovacem je rovnomémym pohybem vytlacovan polymerni vzorek, ktery je
nasledné zvlaknén. Schéma aparatury na Obr: 4.

% strikacka
|
El roztok polymeru

tryska |
(}/ %/ Jaee “ vysoké napéti l
vlakna

J* kolektor

Obr: 4 Princip zvlakiovani z jehly, upraveno [1]
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2. Zvlaknovani z trnu: Zde je jako elektroda zvolena kovova tyCka. Na konec této
tycky se nanese vzorek. Nad elektrodou je umistén kolektor, na némz se tvofi
vlakna. Zvldknovani probiha v tomto ptipad¢ ve vertikalni poloze a navic
odspoda nahoru. Metoda je vSak vhodna pouze pro piipravu mensich vzorki.
Schéma aparatury na Obr: 5.

uzemnéni

kapka polymeru

kovova tycka

zdroj vysokého napéti

Obr: 5 Princip zvlakiovani z trnu

3. Zvidknovani z valecku: Zde je jako elektroda zvolen kovovy vélecek. Ten se
ota¢i kolem své osy rovnomeérnou rychlosti, zarovein je umistén ve vanicce
s polymerni taveninou. Vzorek je posléze nanaSen na valecek a dale zvlaknovan.
Touto metodou se proslavil vyzkumny tym na Technické univerzité v Liberci,
ktery si ji nechal roku 2003 patentovat. Schéma aparatury Obr: 6.
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Obr: 6 Nanospider v provozu [2]

2.1.1.4 Odstiedivé zvldkiiovani (OZ)

Tato metoda byla vyvinuta relativné v nedavné dobé. Zaslouzili se o ni roku 2006
vyzkumnici pod vedenim Kareno Losaona na Texaské univerzité. Ulelem jejich

vyzkumu bylo vyvinout daleko univerzalnéjsi a vykonnéjsi metodu, nez kterou je EZ.

[11]

Podstatou OZ je zvldknovaci komora, v které jsou umisténé dvé trysky. Tekuty polymer
je vytlacovany puasobenim odstiedivé sily témito tryskami do okoli OZ. Ten je po
vystupu strhavany proudicim vzduchem a uklddany na okolni valcovy kolektor
v podobé vlaken. Rozdé€leni proudu v nanovldkna je zajisténé proudénim vzduchu a
elektrostatickym odpuzovanim. Elektrostatické pole vznika triboelektrickym nébojem
vytvofeném tienim v trysce s okolnim vzduchem. [10], [11] Schéma procesu je patrné

na Obr: 7.

zvlakilovat

kolektor

vlaken

Obr: 7 Aparatura odstiedivého zvlaknovani
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2.1.1.5 Metoda tazeni

Metoda tazeni je velice pracnou metodou za predpokladu, Ze proces provadime
manualné, nicméné ve své podstaté¢ je hodné primitivni. Ma ovSem oproti predchozi
metod¢ 1 nékolik vyhod, a sice Ze takto pfipravime urcity pocet vldken a také

v uspotfadaném stavu. Vladkna jsou k tomu jesté paralyzovana. [4]

Na zacatek je zapottebi vytvofit dvé kapky polymerniho roztoku. Do jedné kapky
ponoifime jehlu pfip. pipetu, nasledné¢ pomalym tazenim vytahneme vldkno. Jehlu
(pipetu) s vldknem pifemistime do druhé kapky. Postup opakujeme, dokud nemame

nami pozadované mnozstvi vlaken. Schéma celého procesu je znadzornén na Obr: 8.

milimetrova
kapiéka
mikropipeta
pohyhbujici se
ke kapicce

miropipeta v
kontaktu s
kapkou

%

mikropipeta

tadhnouci
nanovlékr’-/v
7 \ taiené

nanovlakno

Obr: 8 Ziskavani vlakna metodou taZeni, upraveno [4]

Vyse popsana metoda je dnes jiz pIné zautomatizovand. Na zautomatizovani se podilela

vyzkumné skupina Technické univerzity v Liberci. Kromé toho, ze dany stroj dokéaze
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vytvoftit vldkna, tak rovnéz dokéze charakterizovat produkt, tj. pocet, délku ¢i pramér

vlaken.

2.2 Vodivé vrstvy na vldknech a nanovldknech

2.3 Elektricky vodivé polymery

Vodivy polymer je druh polymeru, ktery se chova jako vodi¢ pfip. polovodic¢
elektrického proudu. Bézné polymery jsou elektricky nevodivé (napi: polystyren,
polyethylen nebo polymethylmethakrylat). Maji totiz pevné vazané valenéni sp’
hybridizované elektrony. Existuji ale i tzv. konjugované polymery (kupt.: polypyrrol,
polyanilin a dal$i viz Obr: 9), u nichZ se ve struktufe pravidelné stfidaji jednoduché a
dvojné vazby. Valencni elektrony u této skupiny polymert maji tedy hybridizaci typu
sp’, ¢ili ve struktufe se nachazi delokalizované elektrony. I pies tuto vlastnost byvaji za
normalnich okolnosti tyto polymery izolanty. Aby se znevodivych polymeri staly
polymery vedouci elektricky proud, je nutné do jadra polymeru zavést jinou
slouceninou, ktera je schopna elektrony dodat (donor) nebo naopak z jadra elektrony

vytrhnout (akceptor). K témto ucelim se pouzivaji alkalické kovy nebo halogeny.

Proces, kterym zavddime do struktury polymeru jinou slouceninu, se nazyva dopovani.
Latky, které do polymeru zavadime za Gcelem zlepSeni elektrické vodivosti, se nazyvaji

dopanty.

Elektrickou vodivost polymerit 1ze do jist¢ miry ovlivnit metodami pfipravy,
molekulovou hmotnosti a dal§imi vn&j§imi podminkami. Retézec miZe rovn&z
obsahovat strukturni vady. Dalsi velky vliv pfi pfipravé miize zplisobit teplota, pouZité

rozpoustédlo, velikost oxida¢niho potencialu nebo ptitomnost dalSich ptisad.

Z vyse uvedeného je tedy jasné, Ze elektrickd vodivost se pohybuje ve velkém rozpéti.
Mize dosahovat hodnot typickych pro izolanty (10 S/cm), ale i hodnot podobnych
vodivost kovi (10° S/cm) [6]

Ptestoze vodivé polymery vykazuji podobné hodnoty elektrické vodivosti jako
anorganické polovodice, neni cilem dalSiho studia polymerGi vymytit anorganické

polovodice ze soucasného uziti v elektrotechnice. Nejvetsi vyhodou polymerti oproti
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anorganickym polovodic¢iim je ta, Ze jsou schopny ménit svou strukturu, a tedy i své

vlastnosti vlivem vnéjSich podminek. [6]

PV W N Y W oW o N

trans-polyacetylen

NH NH MH
NH MNH NH
polypyrrol
5 5 5
s 5 5
polythiofen
Ol Dt Do
polyanilin (hdze)

poly(p-fenylen)

{N@f@ﬂ@

poly(p-fenylenvinylen)

Obr: 9 Nejbéznéjsi vodivé polymery [6]

Dnes se nejcastéji pripravuji vodivé polymery oxidaci pfislusného monomeru. Oxidaci

dale rozlisujeme na chemickou, pomoci oxidaénich ¢inidel a elektrochemickou.
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Obr: 10 Porovnani mérné elektrické vodivosti polymeru s polokovy

2.3.1 Polypyrrol (PPy)

Mezi nejdostupnéjsi vodivé polymery patii polypyrrol. Zékladni surovinou pro PPy je
jeho tzv. monomer, tj. pyrrol. Monomer této slouCeniny tvoii péticlenny aromaticky
heterocyklus, v némZ se nachazi dusik coby heteroatom. Lze nalézt v Cernouhelném
dehtu, z n¢hoz byl poprvé izolovan v roce 1834. V ptirod€¢ je béZnou soucasti napf.:
hemoglobinu, chlorofyli nebo zlucovych barviv. Ma schopnost samovoln¢ piechazet na
polymer, a to vlivem vzdusného kysliku a viditelného svétla. Cyklus pyrrolu obsahuje 6
elektront, a protoZe jsou delokalizovany v ramci celého kruhu, tak molekula vyhovuje
podminkdm aromacity. Na rozdil od benzenu ma pyrrol nerovnomérné elektrony
rozlozeny. PfiCinou slabé bazicity molekuly je volny elektronovy par u atomu dusiku,

jenz je zapojen do konjugovaného systému n-elektronti v heterocyklu. [9]
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Tab: 2 Zakladni charakteristika pyrrolu [7]

Vlastnost Hodnota
Skupenstvi kapalina
Barva bezbarva
Bod tani -24°C

Bod varu 131 °C
Viskozita 1,31.10° Pa.s
Hustota 0,967 g/cm’
Povrchové napéti (pyrrol-vzduch) | 37,1 mN/m

Samotny PPy ma dobré elektrické vlastnosti, ma v§ak malo reaktivni povrch. Vyznacuje
se dosti nepolarnim povrchem, neni moc hydrofilni. Nejzajimavejsi vlastnosti této
slouceniny je ale snadné nanaSeni na povrchy rtuznych materialti. Jednoduchymi
zpusoby lze povrstvovat kupf.: textilni vlakna, disperzni Castice nebo kompaktni
materialy. Prvnimi pokusy o vznik vodivého polymeru PPy se proslavil R. McNeill

v roce 1963. Vysledku dosahl pyrolyzou tetrajodopyrrolu. [9]

)
\

Obr: 11 Strukturni vzorec PPy [8]

n

Pyrrolova jadra jsou spojend v o polohach. PPy tvofi Cerny préasek, ktery je Spatné
rozpustny v kresolech nebo dimethylsulfoxidu. Do roztoku je velice obtizné PPy
prevést. Makromolekula piechazi z aromatické do chinoidni struktury a naopak, coz je
zpusobeno rezonancni strukturou. Dopovanim zvySujeme oxidac¢ni stav PPy, a tedy do
jeho struktury zavadime volné nosice naboje. Typickymi dopanty jsou objemné

organické Ci anorganické anionty. Ty se do struktury polymeru pfimo zapojuji iontovou
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vazbou, ¢imz kompenzuji kladny ndboj polymerni molekuly. Dopovany PPy vytvéii
vzdy znékolika pyrrolovych kruhii radikal-kationt (tzv. polaron), nebo dikationt
(bipolaron). Polarony a bipolarony se vyznacuji elektrickou vodivosti, ktera je dana

prave pritomnosti volnych nosi¢ii naboje a jeho pohyblivosti. [9]

Obr: 12 PPy v zakladni stavu (1), dopovany PPy - polaron (2), bipolaron (3) [9]

2.3.2 Polyanilin (PANI)

PANI je viibec nejstarsi synteticky pfipraveny polymer. Cisty monomer byl ziskan
pyrolytickou destilaci indiga jiz roku 1826 némeckym v&dcem Unverdorbenem. Zelené
oxidac¢ni produkty této slouCeniny popisoval Fritzsche, coz byl polymer nikoliv samotny
monomer, jak se sdm védec domnival. Modrého zabarveni produktu dosahl roku 1862
britsky toxikolog Letheby. Modré zbarveni bylo zptsobeno elektrochemickou oxidaci.
Nézvy jednotlivych oxidacnich forem, tj. leukoemeraldin, emeraldin a pernigranilin,

maji své vlastni nazvy inspirované z oboru mineralogie.

Jednotlivé formy PANI se navzdjem liSi stupném oxidace nebo protonace. Rlznym
dodanim resp. odebranim elektronli chemickou pfip. elektrochemickou cestou vede
k vzniku rdznych produkti srGznou chemickou strukturou, odliSnou elektrickou
vodivosti, jinym zbarvenim nebo stabilitou. Dobrym ptikladem je reakce emeraldinové
baze s kyselinou, pii které se zachova pocet elektronil, ale zméni se jejich rozlozeni

uvnitt fetézce, coz vede k nariistu mérné vodivosti o osm az deset fada. (Obr: 10)
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2.4 Kovové vrstvy na vidknech

Cilem nanaseni kovovych vrstev na vlakna je pozitivné zmeénit jeho vlastnosti - pevnost,
stabilita, vzhled, lesk, tvarnost, ale zejména jeho elektrickou vodivost. Samotné vlakno
se totiz chova jako téméf Cisty izolant. To je zpiisobeno skutecnosti, ze vSechny
valencni elektrony jsou pévné vazané k atomovému jadru, nebo jsou sdilené
v kovalentnich vazbach. Zavedenim kovové vrstvy na vlakno se jednak zméni struktura

povrchu, a jednak se elektricky zvodivi povrch vldkna, o coz jde pii nanaseni prioritné.

V soucasné dobé se nejvice v oblasti dezinfekénich metod pouzivaji metody tepelné,
chemické, mechanické, elektrolytické nebo metoda ozafovani. Vice ¢i méné zminéné
metody nejsou piili§ ekologické. Z toho ditvodu se uvazuje o vyvinuti postiibieném
textilu, ktery by mohl n€kde nahradit tyto metody. Navéazané stiibro na vldkno dokdze
bojovat proti nebezpeCnym bakteriim, a tim chréanit zivoty. Aplikace postiibfenych
materiali zajisti vys$si ochranu a zaroven snizi vyrobni ndklady ve srovnani s béznymi
dekontaminacnimi technologiemi. Dnes jiz existujici filtracni materidl sestavajici ze
sttibrnych polyamidovych vldken na jejim povrchu a znepostiibfenych vlaken
polyesteru byl pouzit pro mnoho ucell - té€snéni ve vodnich cirkulacich v papirovych
pumpéch, v chladicich vodnich cirkulacich nebo v udrzovacich zatfizenich teploty na

operacnich salech. [12]

Podstatou chemického (bezproudového) pokovovani je vylucovani uslechtilejsiho kovu
na povrch kovu méné uslechtilého vlivem rozdilu potencidli v roztoku, nebo
vyredukovanim kovu z jeho soli pfisluSnym redukénim ¢inidlem. Pokovovaci lazen se
nejcastéji sklada ze soli kovu, ktery ma byt vyloucen a z redukéniho ¢inidla, které
redukuje kovovou sll na kov. Chemicky lze vylucovat povlaky téméi vSech kovil.
Vyhodou chemického pokovovani je predevsim to, Ze neni potieba slozitych zatizeni a
vlastni prace je jednoducha. Velkou pfednosti je neomezena hloubkova G¢innost 1azné,
to znamend, Ze lze pokovovat i ¢lenité predméty v dutindch (napf. v potrubi ap.).
Nevyhodou tohoto typu pokoveni je mensi vyluovaci rychlost a to, ze pfi provozu
dochazi k vycerpavani lazni. Proto je nutné lazen regenerovat, coz byva obtizné.

Chemicky Ize kovové povlaky v podstaté vylucovat témito zplisoby: [16]
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1. ponorem do roztoki kovovych soli, vétSinou siranil, za studena i za tepla.
Proces trvé vétsinou jen nékolik vtefin, pii delSim ponoru vznikaji malo pfilnavé

a tlusté povlaky

2. potiranim, piicemZ se roztok na upravovany piedmét natird (popf. spolecné
s praSkem kontaktniho kovu). Je variantou pokovovani ponorem pro rozmérné

predméty, kde by bylo pfili§ nakladné potizovani velké vany.

3. vyvarovanim, tj. ponorem do vroucich roztokli kovovych soli. Tyto lazné

vyluc€uji dobie ptilnavé tenké vrstvy, ale velmi pomalu.

4. kontaktem, tj. pokovovany zakladni kov je vodivé spojen s elektronegativnim
materidlem (napt. Al, Zn). Kontaktni kov se rozpousti a uslechtilejsi kov je z
roztoku vytésiiovan a usazuje se na pokovovaném ponotfeném piedmétu. Tohoto
zpusobu se pouziva pro kovy, které se jinymi zpusoby Spatné vylucuji, ptipadné

pro dosazeni vétSich tlousték povlaku.

5. redukei - pfidavkem redukénich chemikalii do roztoku kovové soli umoziujeme
vyredukovani kovu, jez se pak vyluCuje na kovovém nebo nekovovém
zakladnim pfedmétu. Vzniklé povlaky maji dobrou pfilnavost a podle doby
pokoveni mohou byt libovolné tlusté. V zavislosti na velikosti pfedmétu se

pracuje ponorem, potirdnim nebo postiikem.
Nutno podotknout, Ze metody 2, 3, 4 nefunguji u textilii, ale jen u kovovych pfedmétt

V jednotlivych podkapitoldch bude podrobnéji pojednano o konkrétnich kovech, které

maji nebo by mély potencialni uplatnéni.

2.4.1 Stiibreni

Samotné stifibfeni se provadi redukci zroztoku dusi¢nanu stiibrného, pficemz jako
redukéni Cinidlo se nejbéznéji laboratorné pouziva glukosa. Touto metodou lze ziskat
pomérné souvislou vrstvu s dostate¢né tlustym nédnosem.

Diky dobré¢ elektrické vodivosti bylo stiibro vybrané proto, aby bylo naneseno na PES
resp. nanovldkna, pro dodani elektrickych vlastnosti. Vedlejsim zdmérem bylo pak
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vyuziti jako odstinéni elektromagnetického smogu. Je také zndmo, Ze ma antibakterialni
ucinky, ¢imz by se mohlo velice dobie uplatnit ve vyrob¢ textilnich odévi.

Tab: 3 Zakladni vlastnosti stiibra [20]

Relativni atomova hmotnost 107,8682
Hustota 10,49 g/cm’
Mérna elektricka vodivost 6,8 10" S/m
Teplota tani 961,78 °C (1234,93 K)
Teplota varu 2162 °C (2435 K)
Mérny elektricky odpor 15,87 nQ2'm
Tepelna vodivost 429 W/m/K

2.4.2 Médéni

Vyznaénou vlastnosti médi je jeji vyborna elektrickd a tepelna vodivost viz Tab: 4
Zakladni vlastnosti mé&di [21]. Ani vodou, ani vodnymi roztoky soli a kyselin neni méd’
korodovéana, pokud tyto roztoky nemaji oxida¢ni G¢inek. Vlivem oxidacnich ¢inidel,
vcetné atmosferického kysliku, ptechazi méd’ na oxidy, které jsou na rozdil od kovové
médi rozpustné v tfad¢ kyselin. Vlastnosti vylou¢enych médénych povlakl jsou v
podstaté zavislé na jejich struktufe. VSeobecné se z kyselych ldzni vylucuji prevazné
hrubozrnné a mékké a vlacné povlaky, kdezto z kyanidovych mnohem tvrdsi
jemnozrnné povlaky. Médéné povlaky se pouZivaji jako mezivrstva pii ochranném nebo
dekorativnim pokovovani, pfedev§im niklovani, stfibfeni nebo v galvanoplastice jako
samostatny dekorativni povlak.

Néami zkouSené bezproudové meédeéni bylo bezuspésné. O celém vysledku préace
podrobné v diskuzi.

Tab: 4 Zakladni vlastnosti médi [21]

Relativni atomova hmotnost 63,546
Hustota 8,94 g/cm3
Mérna elektrick vodivost 610" S/m
Teplota tani 1084,62 °C (1357,77 K)
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Teplota varu 2562 °C (2835 K)

Mérny elektricky odpor 16,78 nQ2'm

Tepelna vodivost 386 W/m/K

2.4.3 Niklovani

Niklovani patii diky svému lesklému vzhledu v prvni fad¢ k dekorativnim povlakiim se
Sirokou Skalou uplatnéni, ale mize poskytovat i zakladni antikorozni ochranu.

Chemické niklovani je autokatalyticky fizeny proces vylucovani vrstvy na pevny
substrat, nejcastéji kovove, ale 1 nevodivé materialy. Na rozdil od galvanickych procest,
kde dochézi k depozici kovu na katod¢ prichodem elektrického proudu elektrolytem a
redukei kovovych iontl proslym elektrickym nébojem, je tento d¢j Cisté¢ chemicky. K
redukci Ni*" iontd dochézi za uréitych podminek (pH, teplota), na zdklad¢ rozdilu
pfirozenych potenciald a za pfispéni piidaného chemického redukovala v lazni.
Nanesend vrstva ve srovnani s niklovou vrstvou ziskanou galvanickym
(elektrolytickym) procesem vykazuje odlisné vlastnosti. Jelikoz je cely proces fizen
Cisté chemicky, dochazi k vytvareni vysoce homogennich, jemné strukturovanych Ni
rozdilné proudové hustoty elektrického naboje, ktery ma za nasledek nerovnomérné
pokovovéni. K bezproudovému niklovani se vyuziva tzv. nikliku, coz je smés soli
obsahujici nikl.

Tab: 5 Zakladni vlastnosti niklu [22]

Relativni atomova hmotnost 58,69
Hustota 8,908 g/cm’
Mérna elektricka vodivost 1.4 - 10’ S/m
Teplota tani 1455 °C (1728 K)
Teplota varu 2913 °C (3186 K)
Mérny elektricky odpor 69,3 nQ2'm
Tepelna vodivost 90,9 W/m/K
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2.5 Meéreni elektrickych vlastnosti vidken a textilii

2.5.1 Délkova rezistivita
Délkova rezistivita je fyzikalni veliCina, kterd udava elektrickou vodivost materidlu.
Jedna se tedy o materidlovou konstantu. Kazdy materidl ma svou charakteristickou

hodnotu rezistivity. [15]

Defini¢ni vztah pro délkovou rezistivitu:

R=7 @.1)
kde R je elektricky odpor a L je délka vodice.
Jednotkou délkové rezistivity je ohm na metr [Q.m™']. Odvozeno nize:
N S .
L m

2.5.2 Povrchova rezistivita

Pro méfeni povrchové rezistivity je nutné znat hodnotu stfedniho obvodu elektrod a
vzdalenost elektrod. Tyto hodnoty je moZno zadat pii méfeni pfimo do méfticiho
pfistroje, poté je mozno odecitat hodnoty povrchové rezistivity z pfistroje bez
nasledného pfepocitdvani naméfenych dat. Pokud nelze zadat tato data do méficiho

pristroje, je nutno naméfeny povrchovy odpor piepocitat podle vztahu:

0
= Rg'— 2.3
Ps S g (2.3)

kde ps je povrchova rezistivita, Rs je povrchovy odpor, g je vzdalenost mezi

elektrodami, o je efektivni obvod elektrody, o = D, viz obr.

Jednotkou povrchové rezistivity je ohm [Q2]. Odvozeno nize:
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= R —Qm—Q 2.4)
Ps = ~Kg g_ m_ .

Pro meéteni povrchového odporu textilnich material a folii se pouziva koncentricka
elektroda odpovidajici normé CSN EN 1149-1, EN 100015, CSN EN 61340-5-1, viz
Obr: 13. Podlozné elektroda je po jedné strané potazena izolacni vrstvou o tloust'ce 1
mm a odporu vétSim nez 1013 Q. Druhou ¢ast tvofi izolacni valec s vybranim pro
ulozeni podlozné elektrody. Piitlacnd koncentrickd elektroda se sklada z wvnéjsi
prstencové elektrody a vnitini kruhové elektrody, které jsou nalepeny na izolacni desce.
Na druhé strané izola¢ni desky je nalepena kovova stinici deska. Po pfipravé se vzorek
umisti na izola¢ni vrstvu podlozné elektrody, ktera je polozena ve valci izola¢ni vrstvou
nahoru. Na vzorek se polozi koncentrické elektrody, na které se ptipoji méfici ptistroj

podle Obr: 13. Stinici deska musi zajiStovat tlak nejméné 2 kPa.

Prstencova Vzorek
elektroda

Kruhova PodlozZzna
elektroda elektroda

Obr: 13 Pripravek pro méreni povrchového odporu

2.5.3 Objemova rezistivita

Pro méteni objemové rezistivity textilniho materialu je nutné znat hodnotu jeji tloustky
(CSN EN 150 5084). Dale je nutno znat plochu elektrod. Tyto hodnoty je mozno zadat
pfi méfeni objemové rezistivity do méticiho pfistroje, poté je mozno odecitat hodnoty

objemové rezistivity z pfistroje bez nasledného prepocitdvani namétenych dat. Obdobné
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jako u povrchové rezistivity, pokud neni mozné zadat tloustku textilie a plochu elektrod
do méfticiho pristroje, pfepocet naméfené¢ho objemového odporu na objemovou

rezistivitu se fidi vztahem:

Py = RV (25)

~ | W

kde pv je objemova rezistivita, Ry je vnitini odpor, ¢ je tloustka textilie, S je plocha

elektrod.

Jednotkou objemové rezistivity je ohmmetr [Q.m]. Odvozeno nize:

2
m
Pv 4 m (2.6)

2.6 Dalsivhodné metody pro charakterizaci vidken s
elektrovodivou vrstvou

2.6.1 Elektromagnetické stinéni

Elektromagneticky smog je dnes velmi diskutovanym tématem. DneSni spolecnost se
potyka se zvySenou mirou pouZzivani elektronickych a elektrickych pfistrojlii a vyraznym
rozvojem informacnich bezdratovych technologii. Z tohoto divodu je nutné zabyvat se
moznostmi, jak chranit lidsky organismus pfed ucinky silného elektromagnetického

pole dlouhodobého ptisobeni.

Elektromagneticky smog nejvice vadi citlivym  elektrickym  pfistrojim,
kardiostimulatoriim, béZnym elektrickym rozvodim 220 V/50 Hz nebo vedeni

vysokého elektrického napéti. [14]

Nejvhodngjsimi materidly urcené na elektromagnetické stinéni vykazuji vysokou
elektrickou vodivost a vysokou permeabilitu, coz tuto podminku splituji urcité kovy
nebo vodivé polymery. Moznosti vyroby vldkna s vlastnosti elektromagnetického

stinéni je jeho pokovovani nebo povrstvovani nanosy vodivych polymerd.
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Pisobeni elektromagnetického stinéni 1ze charakterizovat tzv. koeficientem stinéni K.
K je definovan pomérem intenzity elektrického pole E; resp. magnetického pole H,
v daném bod¢ stinéného prostoru k intenzité elektrického pole E, resp. magnetického
pole H, dopadajiciho na stinici pfepazku (neboli pole v tomtéz bod¢ bez stinici stény).

Vyse popsané se da matematicky vyjadtit vzorci (1) a (2):

K= -] (2.7)
Ky =3t [-] 23)

V praxi se vétSinou pouziva logaritmickd mira tohoto koeficientu nazyvana efektivnost

¢1 tcinnost stinéni (nekdy téz Gtlum stinéni), kterd je definovana vzorci (3), (4) a (5):

E

SE =10 - log— [dB] (2.9)
Ey
H,

SE =10 -log— [dB] (2.10)
H,
P,

SE =10 log - [dB] 2.11)
0

kde Py, Ey a Hy jsou vykon, intenzita elektrického a magnetického pole dopadajici na

stinici pfepazku a Py, E; a H, jsou analogické hodnoty propusténé stinénim.

Velikost zeslabeni piivodniho pole stinénim zavisi na tfech zakladnich mechanismech, a
to na utlumu odrazem R, absorpénim utlumu 4 a Utlumu vlivem mnohonasobného

odrazu M. [13], [14]

SE =R+ A+ B[dB] (6)
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Obr: 14 Zeslabovani elektromagnetického vinéni, upraveno [13]

2.6.2 Rastrovaci elektronova mikroskopie (SEM)

Pti pozorovani zhotovenych vlaken resp. nanovléken s elektricky vodivou vrstvou byl
vyuZzit skenovaci elektronovy mikroskop na fakulté¢ Textilni na Technické univerzité
v Liberci. Na vSechny pozorované vzorky byla nejdiive vakuov€ napatfena tenka vrstva
zlata. V rdmci pozorovani byla pouZita metoda vyuZzivajici sekundarni elektrony. Pro
zjisténi kvality nanesené vrstvy bylo dosahovano az 10 000x zvétSeni. Nékteré vzorky
byly pozorovany pod elektronovym mikroskopem Carl Zeiss REM Ultra Plus na

pracovisti CxI Technické univerzity v Liberci.

3 Experimentalni ¢ast
3.1 Naneseni polypyrrolové vrstvy na polyesterovou textilii

3.1.1 Obecné informace
Pouczité chemikalie

pyrrol (C4HsN), kyselina paratoluensulfonovd (CH3;CsHsSO3H), chlorid zelezity
(FeCl,), kyselina dioctyl-sulfosucciniové (C,0H3307S)
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Pouzity substrat

100% polyester

Tab: 6 Vlastnosti textilniho substratu

Tlou$t’ka | Dostava [cm™] Jemnost [tex] PloSna | Objemova | Pordzita
[mm] mérna mérna [Yo]
Y U Y U hmotnost | hmotnost
lgm’] | [kg/m’]
0,45 20 19 50 52 198,7 441,6 68,2

3.1.2 Popis postupu

Slozeni nanasectho roztoku

Pti ptipravé se vychazelo ze studie [17], kdy bylo pfi in-situ polymeraci pouzito 0,5 ml
pyrolu, 2,5 g FeCl; a 1,5 g dopantu pTSA na 250 ml polymerizaéni lazné pfi
polymeriza¢nim ¢ase 96 hodin s vysledkem elektromagnetické stinici G¢innosti SE 5,65
dB. V tomto experimentu bakalatské prace byla pouzita koncentrace monomeru pyrrolu
2 g/1 (0,03 mol/l), oxida¢niho ¢inidla FeCl; 10 g/I (0,062 mol/l) a dopantu pTSA 6 g/l
(0,032 mol/l) a Spolion 8 jako sméaceci prostiedek 1,8 g/l (0,004 mol/I). Objem vodného
roztoku byl pro kazdy vzorek 250 ml.

Vodivost polypyrrolového produktu pifipravené¢ho ve vodé a alkoholu je podstatné vyssi
nez u polymert pfipravenych za stejnych podminek v organickych rozpoustédlech, jako
je chloroform a benzen. Proto byla voda pouZita i v tomto zkouméani, navic z diivodu
netoxicky a jeji nizké finan¢ni nékladnosti pro pfipadné primyslové aplikace.

Chemicka reakce pyrrolu s chloridem Zelezitym probiha dle rovnice:

n PyH; + 2n FeCl; — [Py], + 2n FeCl, + 2n HCI 3.1

Substrat byl nejprve dikladné omyt v destilované vode€. Poté byl do vodni lazné piidan
pyrrol. Soucasné byl mimo vytvofen vodny roztok FeCls + pTSA, ktery byl nasledné
pridan k vyplachnutému vzorku s pyrrolem. Roztok na substrat pak ptisobil v rozsahu
12 h, 24 h a 48 h. Polymeracni lazen méla 20 °C. Abychom dosahli naneseni co
nejrovnomerngjsi vrstvy, bylo potfeba lazen pfilezitostné michat. Bylo zjiSténo, ze tento
postup pro prumyslové aplikace je ale nevhodny a to z diivodu obtizné manipulace s
laboratornim sklem, které neni uzaviratelné a hrozi unik roztoku do okoli.
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3.1.3 Hodnoceni pripravenych vzorku

Pomoci metodiky popsané vyse byly pfipraveny tii vzorky polyesteru s odliSnym
polymeriza¢nim casem. Koncentrace monomeru a teplota polymeriza¢ni lazné byla
zachovana konstantni. Na upravenych vzorcich byla hodnocena efektivita
elektromagnetického stinéni SE dle normy ASTM D4935. Méfeni probihalo pii teploté
vzduchu ¢ = 20,8 °C a relativni vlhkosti vzduchu RH = 41 %. Vysledky méfeni jsou
uvedeny v tabulce nize.

Ucinnost elektromagnetického stinéni SE polyesteru s nanesenou polypyrrolovou vrstvou

Tab: 7 Elektromagnetické stinéni v souvislosti s povrstvovacim ¢asem (PPy)

Povrstvovaci Cas [h] 12 24 48

Priimérné stinéni SE [dB] | 12,36 12,65 14,29

Grf: 1 Zavislost frekvence na elektromagnetickém stinéni SE u PPy

16

14 —m - == - - —— - - =

12

10

8 12 h
=24 h
6 48 h

Efekt elektromagnetického stinéni [dB]

0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2 1,4 1,6
Frekvence [GHz]

Elektricke vlastnosti polyesteru s nanesenou polypyrrolovou vrstvou
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Tab: 8 Namérené hodnoty elektrickych veli¢in u PPy

. , . | Objemova | Povrchova
Méreni ;)dbjemovy Povrchovy rezistivita | rezistivita
por [kQ] | odpor [kQ] [kQ.m] kQ]
é 1 17,2 47,2 76,3| 4715
2 16,9 3,5 74,9 35,0
3 15,3 15,3 67,6 152,8
prumér 16,5 22,0 73,0 219,8
waren | Obiemowy | Powhovy | TUEEER | T
por [kQ] | odpor [kQ] [kQ.m] kQ]
o 1 12,3 5,3 54,7| 52,9
N 2 5,6 10,6 24,8 105,9
3 4,3 3,2 19,1 32,0
prumér 7,4 6,4 32,9 63,6
wireni | Obiemovy | Povrchovy | JEEEET | LS
por [kQ] | odpor [kQ] [kQ.m] kQ]
5:,0 1 5,0 1,2 222 120
2 46,3 4,3 205,3 43,0
3 7,0 7,3 31,0 72,9
primér 19,4 4,3 86,2 42,6
Snimky ze SEM

Diky vyuziti SEM je mozno vidét niZze na snimcich, Ze nanesena vrstva neni rozloZena
rovnomérne, tvoiri rizné velké, nepravidelné cCastecky. Nanesend vrstva PPy je

mechanicky mélo stabilni.
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SEM MAG: 100 x DET: BE Det + SE Det SEM MAG: 1.00 kx DET: BE et + SE D
Hv: 20,0 kv DATE: 01/200145 500 um Vega @Tescan HV. 2000 kv DATE: 017200145 0 um Vega @Tescan
WAC: Hivac Device: TSA130 TU Liberec  WAG: Hivac Device: TSA130 TU Liberec

Obr: 15 Polyesterovy substrat s nanosem polypyrrolu
3.2 Naneseni polyanilinové vrstvy na polyesterovy substrdt

3.2.1 Obecné informace
Pouzitée chemikalie
anilin (C¢HsNH>), kyselina chlorovodikova (HCI), peroxodisiran amonny ((NHy4),S,0Os)

Pouzity substrat

100% polyester (Viz Tab: 3)

3.2.2 Popis postupu

SlozZeni nandseciho roztoku

Roztok se ptipravil podle ¢lanku [24]. Ptiprava probihala za laboratorni teploty 21 °C a
standardniho tlaku.

Vychozi surovina, tj. anilin o koncentraci 0,2 M a mnozstvi 7,8 g, byla smichana s 25
ml 10% kyselinou chlorovodikovou a 125 ml destilované vody. K oxidaci anilinu se
vedle pfipravil roztok peroxodisiranu amonného. Ten se pfipravil smichanim 18 g
peroxodisiranu amonného se 150 ml destilované vody. Do prvniho roztoku se ponofil
vzorek =z polyesteru, ktery byl pfedtim potfddné vylouhovan v NaOH, promyt
destilovanou vodou a vysuSen. Do roztoku se vzorkem byl opatrné pfilévan roztok
s oxida¢nimi ucinky. Smichané roztoky byly fadn¢ promichany. Po chvili se objevilo
modré zbarveni, coz je dikazem vzniku anilinovych oligomerti. Roztok nakonec piejde
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na konec¢nou tmavozelenou barvu (tj. vodivy emeraldin), kterd znamend prob&hnuti
kompletni polymerace anilinu.

Pribéh celé reakce je zndzornén nize:

4n @NHg + 5 n(NHg:S:05

I (HA)
@ @
{NH=( >=NH©NHNH<C)>-
E] e -
HSO4 HSO4 di‘?

+3in HQSO4 +5n (N}I.:I.JQSOJ.

Obr: 16 Oxidace anilinu v kyselém vodné prostredi [24]

3.2.3 Hodnoceni pripraveného vzorku

Pomoci metodiky popsané vySe byly pfipraveny tfi vzorky polyesteru s povlakem
polyanilinu s odliSnym polymerizatnim ¢asem. Koncentrace monomeru a teplota
polymeriza¢ni ldzné¢ byla zachovana konstantni. Na upravenych vzorcich byla
hodnocena efektivita elektromagnetického stinéni SE dle normy ASTM D4935. Méteni
probihalo pii teploté vzduchu ¢ = 21,1 °C a relativni vlhkosti vzduchu RH = 42 %.
Vysledky méfeni jsou uvedeny v tabulce nize.

Ucinnost elektromagnetického stinéni SE polyesteru s nanesenou polyanilinovou vrstvou

Tab: 9 Elektromagnetické stinéni v souvislosti s povrstvovacim ¢asem (PANi)

Povrstvovaci Cas [h] 12 24 48
Priimérné stinéni SE [dB] 4,16 5,06 5,20

Grf: 2 Zavislost frekvence na elektromagnetickém stinéni SE u PANi
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Elektricke viastnosti polyesteru s nanesenou polyanilinovou vrstvou

Tab: 10 Namérené hodnoty elektrickych veli¢in u PANi

Objemovy | Povrchovy | Objemova | Povrchova
Méreni odpor odpor rezistivita | rezistivita
[kQ] [kQ] [kQ.m] [kQ]
-
o 1 160,2 99,6 710,2 995,0
2 175,6 78,6 778,5 785,2
3 123,6 36,0 548,0 359,6
primér 153,1 71,4 678,9 713,3
Objemovy | Povrchovy | Objemova | Povrchova
Méreni odpor odpor rezistivita | rezistivita
[kQl] [kQ] [kQ.m] [kQ]
=
S 1 145,0 65,4 642,8 653,3
2 122,2 54,6 541,8 545,5
3 113,0 52,2 501,0 521,5
primér 126,7 57,4 561,9 573,4
Objemovy | Povrchovy | Objemova | Povrchova
Méreni odpor odpor rezistivita | rezistivita
[kQ] [kQ] [kQ.m] [kQ]
=
g 1 132,0 65,1 585,2 650,3
2 139,9 66,3 620,2 662,3
3 145,2 50,1 643,7 500,5
primér 139,0 60,5 616,4 604,4
Snimky ze SEM

Ze snimkl vyobrazenych nize je vidét, Zze vysledny povlak PANi neni souvisly. Jen sem
tam se objevi drobné nepravidelné Castice riiznych velikosti, kterych je tak malo, ze
témeét nezajiStuji prenos ndboje mezi vladkny. Snimek byl pofizen u vzorku
s polymeracni dobou 24 hodin.
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l L 5 3 g : i
SEM MAG: 100 DET: BE Det + SE Dol Lkl el SEM MAG: 1.00 kx DET: SE Det + BE Dot Ll el
Hv: 20,0 kv DATE: 01/200145 500 um Vega @Tescan HV. 2000 kv DATE: 017200145 0 um Vega @Tescan
WAC: Hivac Device: TSA130 TU Liberec  WAG: Hivac Device: TSA130 TU Liberec

Obr: 17 Snimky ,,nejpovedenéjsiho* povrstveni PES polyanilinem
3.3 Naneseni stribrného filmu na polyesterovy substrat
3.3.1 Obecné informace

Pouzité chemikalie

hydroxid sodny (NaOH), chlorid cinaty (SnCl,), 10% kyselina chlorovodikova (HCI),
dusi¢nan stiibrny (AgNO3), hydroxid amonny (NH4OH), glukosa (CsH;,0¢)

Pouzity substrat

100% polyester (Viz Tab: 3)
3.3.2 Popis postupu
Slozeni nanaseciho roztoku

Pti ptipravé se vychazelo ze studie [18], kdy byly pfipraveny odd€lené tfi resp. Ctyfi
roztoky. Cely proces lze rozd¢lit do tii fazi.

1. Louhovani PES vzorku

Do 150 ml roztoku NaOH byl vlozen vzorek z PES. Roztok spolu se vzorkem
byl zahtat na teplotu 40 °C, na nizZ byl udrzovan za ob¢asného michani po dobu
20 minut. Nasledovalo vyjmuti vzorku, jeho oplachnuti v destilované¢ vodé a
vysuseni.

2. Aktivace povrchu substratu PES
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Aktivacni roztoky byly voleny tii — roztok KMnOy, roztok SnCl, a roztok Kls.

Na ptipravu 150 ml aktiva¢niho roztoku SnCl, bylo pouzito 12,5 g SnCl,, 10 ml
10% HCl a 125 ml destilované vody. Roztok byl fadn€ promichén.

Na ptipravu 150 ml aktivacniho roztoku KMnO4 bylo pouzito 82,8 g KMnOs,
10 ml 10% HCl a 125 ml destilované vody. Roztok byl fadné promichan.

Na piipravu 150 ml aktiva¢niho roztoku KI; bylo pouzito 1,9 g I, 82,8 g KI a
125 ml destilované vody. Roztok byl fadn€ promichan.

Vyse ptipravené roztoky maji silné reduk¢ni ucinky, proto se v tkaniné a i na
jejim povrchu utvori redukéni centra, kterd poslouzi pozdéji k redukei stiibrnych
kationtt.

Dukladné omyty vzorek v destilované vod¢é byl vlozen do aktivaéni smési
(KMnOg4, SnCl, nebo KIz) za pokojové teploty po dobu 20 minut. Poté byl
vzorek vyjmut z roztoku a dikladné omyt v destilované vod¢ a nechén vysusit.

Vlastni nanasent stribrné vrstvy
Na samotné povrstvovani stiibrem bylo potieba vytvofit tii roztoky.

Na prvni roztok o objemu 150 ml bylo smiseno 5,1 g (7,6 g resp. 10,2 g) AgNO;
s destilovanou vodou, dale byl ptidavan po kapkiach NH4OH az do doby, kdy
zmizel hnédy zékal, cozZ je oxid stfibrny, jenz se okamzité rozklada pii plisobeni
hydroxidu amonného na komplex hydroxidu diamminsttibrného. Cely proces 1ze
vyjadfit nize uvedenymi rovnicemi:

AgNO; + NHAOH — AgOH + NH,4NO; (32)
Ag,O +4 NH,OH — 2 Ag(NHs3),OH + 3 H,O 3.4

Druhy roztok s obsahem hydroxidu amonného a hydroxidu draselného slouzi
k zalkalizovani roztoku ptipraveného vyse.

Tteti roztok se skladdal z dokonale rozpusténé glukosy. Tento nasyceny roztok
zajiStoval vyredukovani stiibrnych kationtl na sttibro.

S vyse pfipravenymi roztoky se pracovalo nasledovné. K prvnimu roztoku se
opatrné pridal roztok s oznacenim 2. Vyslednd smés musela byt naprosto ¢ird,
jestlize by zlstala tmavd, mohla by na povrchu vzorku vzniknout vrstva
s vybusSninou, a sice nitrid stiibfity (AgsN). Za predpokladu, Ze roztok ziistal
¢iry bez nepatrnych zndmek rizného zbarveni, nalil se na pfipraveny vzorek
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PES. Za souCasného michani se pfidal nakonec tfeti roztok s glukosou.
Vyredukovani stibra se provadélo za teploty 25 °C. Redukci stiibra vznikaji
vedlej§i produkty — amoniak, kyselina glukonovd a voda. Reakce, kterd
v roztoku probihala, 1ze vyjadrit nasledujici rovnici:

2 Ag(NH;),0OH + C¢H,06 — 2 Ag + 4 NH3 + C¢H ;2,07 + H,O 3.5)

Po 60 minutich byl potazeny PES vzorek vyjmut zroztoku, oplachnut
v destilované vod¢ a nasledné vysusen.

3.3.3 Hodnoceni piipravenych vzorki

Pomoci metodiky popsané vySe byly pfipraveny tfi vzorky polyesteru s vrstvou stiibra
se stejnym polymeracnim ¢asem 24 hodin, ale riznou koncentraci dusi¢nanu stfibrného.
Teplota polymerizacni lazn¢€ byla zachovéana konstantni. Na upravenych vzorcich byla
hodnocena efektivita elektromagnetického stinéni SE dle normy ASTM D4935. Méteni
probihalo pfi teploté¢ vzduchu ¢ = 21 °C a relativni vlhkosti vzduchu RH = 40 %.
Vysledky méfeni jsou uvedeny v tabulce nize.

Z uvedené tabulky niZe se pfipravovaly jen vzorky s katalyzatorem SnCl,, ponévadz na
malych vzorcich se vylu¢ovala nejtlustsi vrstva stiibra.

Vliv pouzitého aktivacniho roztoku na tloustku nanesené Ag vrstvy

Plosna hustota vzorku Tlou$t’ka nanesené
Vzorek 2
[g.m | vrstvy [nm]

Prazdny 66,5 -

Ag +KI; 66,5 -
Ag+NH OH 100,75 169
Ag+SnCl, 125,5 291
Ag+KMnO, 71,75 35

Ucinnost elektromagnetického stinéni SE polyesteru s nanesenou stiibrnou vrstvou

Tab: 11 Elektromagnetické stinéni v souvislosti s koncentraci lazné (Ag)

Koncentrace lazné [M] 0,1 0,15 0,2
Priimérné stinéni SE [dB] | 22,37 24,06 24,58
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Grf: 3 Zavislost frekvence na elektromagnetickém stinéni SE u Ag
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Elektricke viastnosti polyesteru s nanesenou stiibrnou vrstvou

Tab: 12 Namérené hodnoty elektrickych veli¢in u Ag s riiznou koncentraci lazné

Objemovy | Povrchovy | Objemova | Povrchova
Méreni odpor odpor rezistivita | rezistivita
s [kQ] [kQ] [kQ.m] [kQ]
pa 1 10,0 35,0 44,3 349,7
2 6,2 18,0 27,5 179,8
3 15,0 14,0 66,5 139,9
primér 10,4 22,3 46,1 223,1
Objemovy | Povrchovy | Objemova | Povrchova
Méreni odpor odpor rezistivita | rezistivita
s [kQ] [kQ] [kQ.m] [kQ]
f. 1 9,4 30,1 41,7 300,7
2 9,1 28,4 40,3 283,7
3 9,9 18,3 43,9 182,8
pramér 9,5 25,6 42,0 255,7
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Objemovy | Povrchovy | Objemova | Povrchova
Méreni odpor odpor rezistivita | rezistivita

[kQ] [kQ] [kQ.m] [kQ]

S

g 1 4,5 20,3 20,0 202,8

2 3,1 22,3 13,7 222,8

3 6,1 18,9 27,0 188,8

primér 4,6 20,5 20,2 204,8

Snimky ze SEM

Ze SEM jsou dobfe vidét obrovské nanosy stiibra (a), na snimku (b) je mozno spatfit
ostré shluky do vysky. Posledni obrazek (c) je detailem jednoho z naristajicich ¢astic
s obsahem prazdnych miniaturnich dutinek, které zhorSuji elektrické vlastnosti vysledné
VIStvy.

% N

5 # E "
SEM MAG: 1003 DET: SE Dat + BE Det el

SEM MAG: 3.00 ki DET: SE Det + BE Det

Hy: 20,0 ki DATE: 11407114 500 um Vega@Tescan Hy: 20.0 kY DATE: 110714 20um Vega E@Tescan
WAC: Hivac Device: T85130 TU Liberec WAC: Hivac Device: T85130 TU Liberec
(@ (b)
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Obr: 18 Polyesterova vlakna potaZena vrstvou stiibra
XRF analyza

Pro dikaz, ze nanesena vrstva obsahuje mnozstvi stiibra, byla vyuzita
rentgenfluorescen¢ni analyza.
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Grf: 4 RF spektrum dokazujici pfitomnost stiibra v nanesené vrstvé

3.4 Naneseni stribrné vrstvy na polyesterova vidkna s polypyrolem

Na jiz nanesend vldkna PES polypyrolem dle studie [17] byla nanesend jeSté jedna
vrstva stiibra, a sice dle studie [18]. Oba postupy jsou jiz popsany v kapitolach vyse.

Tento experiment byl proveden pro zlepSeni jednak elektrickych vlastnosti, a jednak
efektu elektromagnetického stinéni.

3.4.1 Hodnoceni pripraveného vzorku

Po zhotoveni dalsi stiibrné vrstvy se ¢ast polypyrrolovych ¢astic vymyla vlivem dal$iho
namaceni v roztocich, nicméné i tak je zaznamenano, Ze elektrické vlastnosti se ve
srovnani s polypyrrolovou vrstvou podstatné zmeénily, coZ je vidét z tabulky nize. ()

Na vytvoieni vrstvy Ag byl pouzit vzorek PES s polypyrrolovou vrstvou, ktery se
nechal povrstvovat po dobu 48 hodin.
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Tab: 13 Pivodni hodnoty elektrickych veli¢in

. , . | Objemova | Povrchova
.. _, | Objemovy | Povrchovy . e
Méfeni odpor [kQ] | odpor [k rezistivita | rezistivita
P [kQ.m] [kQ]
;:Q 1 5,0 1,2 22,2 12,0
2 46,3 4,3 205,3 43,0
3 7,0 7,3 31,0 72,9
prumér 19,4 4,3 86,2 42,6

Tab: 14 ZlepSeni elektrickych vlastnosti vrstvou Ag

. . . | Objemova | Povrchova
«v . | Objemovy | Povrchovy . .

a0 Méfeni odpor [kQ] | odpor [kQ] rezistivita | rezistivita

<

+ [kQ.m] [kQ]
& 1 1,7 2,4 7,5 24,0
: 2 54 0,5 23,9 5,0
< 3 4,2 1,8 18,6 18,0
prumér 3,8 1,6 16,7 15,7

Tab: 15 Rozdily v elektrickych vlastnostech vrstvy PPy a PPy + Ag

= Objemovy Povrchovy ?;J; :‘Z‘t’: Povrchovia
S odpor [kQ] odpor [kQ] [kQ.m] rezistivita [kQ]
°

1S

-

b

.§> 15,7 2,7 69,5 27,0

Z vyse uvedenych hodnot by se dalo oc¢ekavat, ze vedle zlepSeni elektrickych vlastnosti
se zlepsi 1 hodnota efektu elektromagnetického stinéni, nebot’ na ni hodné zéavisi
elektricka vodivost materidlu. Opak byl vSak pravdou. Doslo totiz k velkému poklesu
efektu elektromagnetického stinéni, jak je vidét z grafu niZe.
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Grf: 5 Pokles efektu elektromagnetického stinéni SE po naneseni Ag
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Snimky ze SEM

Pokles efektu elektromagnetického stinéni SE lze vysvétlit snimky z rastrovaci
elektronové mikroskopie, na nichz jsou vidét velké krystaly stfibra, které jsou pomérné
dosti vzdalené od sebe.

Obr: 19 PES s vrstvou PPy a Ag

3.5 Naneseni niklové vrstvy na polyesterovad vidkna

3.5.1 Obecné informace

Pouzité chemikalie

49



dusi¢nan stiibrny (AgNO3), hydroxid amonny (NH4,OH), glukosa (C¢H;,0¢), niklovaci
lazen (Sl’l’léSZ NISO4 -7 HQO, Na2804 - 10 HQO, H3BO3, NaCl)

Pouzity substrat

100% polyester (Viz Tab: 3)

3.5.2 Popis postupu
Nutna preduprava povrchu PES kvuli adhezi

K pteduprave povrchu PES bylo vyuzito studie [25].

Postup spociva ve své podstaté v tom, Ze se nejprve na PES nanese velice tenka vrstva
stiibra, kterd je jiz schopna na sebe navazat nikl.

Vzorek PES byl vymachan ve vodném roztoku, ktery obsahoval 3,5 g/l dusi¢nanu
stiibrného, 3,5 ml/l hydroxidu amonného (28% hmt.) a 8 g/l glukosy. V tomto roztoku
byl vzorek ponechan po dobu 1 minuty pii teploté 21 °C.

Poté byl aktivovany vzorek vyjmut, vyplachnut v destilované vod¢ a oSetfen ethanolem.
Kone¢nym krokem bylo pozvolné suseni az do teploty 50 °C.

Postup nanaseni niklu

Do niklovaci 1aznég, kterou jsme nechali vyhtat na teplotu 90 °C, se ponofil aktivovany
vzorek PES. Lazen se udrZzovala na konstantni teploté a obcas vzorek s niklovaci smési
zamichala. Po 60 minutach byl poniklovany vzorek vyjmut, znovu omyt destilovanou
vodou a nechéan dukladné vysusit.

Poznamka: V téZe studii [25] je popsan jeSté jeden zplsob aktivace povrchu PES pro
niklovani, ktery pouziva jako aktivator chlorid palladnaty (PdCl,). K nasemu tcelu byl
vSak v naSich podminkach kviili jeho cenové naro¢nosti bohuzel zavrhnut, ackoliv je ze
studie [25] mozné vycCist, ze pii této predupravé se dosahuje daleko lepSich adheznich
podminek pro nikl.

3.5.3 Hodnoceni pripraveného vzorku

Ucinnost elektromagnetického stinéni SE polyesteru s nanesenou niklovou vrstvou

| PrGimérné stinéni SE [dB] | 12,86 |
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Grf: 6 Zavislost frekvence na elektromagnetickém stinéni SE u Ni
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Elektrické viastnosti polyesteru s nanesenou niklovou vrstvou

Tab: 16 Namérené hodnoty elektrickych veli¢in u Ni

Objemovy | Povrchovy | Objemova | Povrchova
Méreni odpor odpor rezistivita | rezistivita

c [kQl [kQ] [kQ.m] [kQ]

IS

3 1 17,8 58 78,9 579,4

2 10,2 69 45,2 689,3

3 9,2 75 40,8 749,3

primér 12,4 67,3 55,0 672,7

XRF analyza

Pro dikaz, Ze nanesend vrstva obsahuje mnozstvi niklu, byla vyuZzita
rentgenfluorescenéni analyza. V men$i mife je vidét 1 stiibro, které tam zanechalo stopu
z preduprav.
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Grf: 7 RF spektrum dokazujici pfitomnost niklu v nanesené vrstvé

Snimky ze SEM

Ze snimku nize je mozné opé&t vidét nesouvislou vrstvu niklu (snimek vlevo). Napravo
je detail shlou¢enych ¢astic niklu, které jsou mélo zakotvené mezi mezerami; jsou spise
jen na povrchu. Castice niklu jsou vét$i nez mezery mezi vlakny, kde by je bylo mozné
1épe zakotvit do tkaniny, a tim by se jisté zlepsila jejich mechanické otéruvzdornost.

Obr: 20 Poniklovany PES
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3.6 Napareni Al, C a Cu vrstvy na polyesterovad vlakna

3.6.1 Obecné informace

Pouzity substrat
100% polyester (Viz Tab: 3)
Pouzita technika

vakuova depozi¢ni komora — RF PACVD/MS (Radio Frequency Plasma Assisted
Chemical Vapour Deposition/Magnetron Sputtering)

Technicka specifikace zarizeni:

Vakuova depozi¢ni komora ve tvaru valce: vnitini prumér 411 mm, vyska 393 mm
RF generator 13,56 MHz, vykon — 2000 W

Magnetrony HV — 3ks:

- zpusob prace AC, DC, pulzni, RF,

- moznost zmény thlového natoceni polohy kazdého magnetronu
- moznost zmény polohy kazdého magnetronu nahoru a dolu
Napadjeci zdroje pro magnetrony:

- rezim: AC, pulzni DC

- vykon 1000 W

Mg¢feni teploty vzorkti pomoci termoc¢lanku max. 1000 °C

5 ks. plynovych regulacnich hmotnostnich pritokoméra

3.6.2 Popis postupu

Vzorek polyesteru o velikosti 4 cm? byl vloZen do povlakovacky na hlavu magnetronu.
Povlakovacka se zaviela, vytvofilo se vakuum (5.10 Pa). Tim se komora zbavila
kysliku. Nasledovalo naplnéni komory nete¢nym plynem — argonem. Opét se vytvotilo
vakuum 0,5 — 1,2 Pa. Nasledn€ doSlo k radiofrekvenénimu vyboji, ktery polarizoval
povrch vzorku. Nakonec se z targetu, ktery bud’ obsahoval hlinik, grafit nebo méd,
napafovala vysledna vrstva.

3.6.3 Hodnoceni naparenych vrstev

Tab: 17 Porovnani tlou$t’ky nanesené vrstvy

Vzorek PloSna hustota | TlousSt’ka nanesené
[g.m'z] vrstvy [nm]
Prazdny 66,5 -
Napareny Cu 73 372
Napareny Al 72,25 1211
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| Napaieny C 73,5

1417

Snimky ze SEM

DET BE Det+ SEDet e 11 1 1 1
DATE: 0172015 20 um Vega@Tescan
Dievice: TE5130 TU Liberec

SEM MAG: 3.00 kx
HV: 2000 kv
WilG: Hivae

Obr: 21 Vlakna naparena vrstvou uhliku

DET. BE Detector : |

SEM MAG: 3.00 kx
Hv: 2000 kv
Wibis: Hivae

DATE: 0172015
Deevice: TSE5130

Vega@Tescan
TU Liberec

Obr: 22 Vlakna naparena vrstvou hliniku

Na snimku vievo jsou vidét vidkna
polyesteru s naparenym uhlikem.
Narustajici ~ vrstevnaty — systém  je
zplisobeny tim, Ze napareny uhlik je ve
formeé grafitu a ten, jak je znmamo, je

tvoren uhliky  navazanymi  do
Sestivhelniku. Jednotlivé vrstvy tohoto
system  vzdjemné drzi  jen  diky

mezimolekularnim silam tzv. van der
Walsovymi.

Na snimku vlevo jsou vidét vidkna
polyesteru s naparenym  hlinikem.
Viadkna maji témer hladky povrch,
nanesena vrstva je az 1,4 mikronii.
Drobné castecky na povrchu odpovidaji

krystalickeé forme AL
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‘ Na snimku vlevo jsou videét vidkna
polyesteru s naparenou médi.
Nanesené castecky nejsou placaté, ale
do prostorovych utvari. Lze z nich

vypozorovat patrné naznaky
: tetraedrické i oktaedrické struktury
Cu.

SEMMAG 300kt DET. BE Det+ 5E Dol Lombmbeembeedemeeeededetd
Hy: 2000k DATE: 0172015 200um Yega ETescan
WAC: HiVac Device: TS5130 TU Liberec

Obr: 23 Vlakna naparena vrstvou médi

3.7 Nanaseni vrstev na nanovlakna

K vytvoteni jakékoliv vrstvy na nanovldkna bylo vyuzito tzv. ramecku reaktoru
polymerace, ktery byl vyroben a navrzen Ing. Michalem Martinkem na Technické
univerzité v Liberci.

Velkym problémem tenkych nanovldkennych vrstev pfi reakcich v roztoku je v jejich
Spatnych mechanickych vlastnostech a ty se jesSt¢ vice zhorSuji, vystavime-li je
kapalnému prostfedi. Vrstva se v roztoku stava velice ,,ohebnou” a z dvourozmérné
vrstvy se stavaji 3D shluky. Ztakto vytvofenych shlukli je uZ obtizné ziskat
dvoudimenziondlni tvar. Pro pfipadna méteni elektrickych vlastnosti je ov§em nezbytné,
aby vysledna nanesena vrstva mela praveé 2D tvar. Z popsaného divodu bylo vyuZito
tzv. ramecku reaktoru polymerace.

3.7.1 Ramecek reaktoru polymerace

Téleso upinaciho zatizeni se sklada ze dvou teflonovych desticek tloustky 3 mm, které
obsahuji okénka o rozmérech 40 x 40 mm. Mezi tyto desti¢ky je upinana nanovlakenna
vrstva. Ramecek je podepien v kazdém rohu jednim valeCkem, ktery na svém miste
pevné spojen Sroubem. Material - teflon, z néhoz byl reaktor konstruovan, byl zvolen
diky jeho netecnym vlastnostem vii¢i kyselindm a organickym rozpoustédlim. Jako
spojovaci material byla pouzita korozivzdornd ocel s vysokou chemickou odolnosti.
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Teflonovy ramecek se po aplikaci mohl nechat jednoduse vycistit ve smési 1:1 kyseliny
dusi¢éné a kyseliny sirové.

Obr: 24 Ramecek reaktoru s nanovlakny PVDF — pohled z boku (vlevo), pohled
z vrchu (vpravo)

3.7.2 PVDF nanovlakna

V této bakalaiské praci jsme usilovali o naneseni plnohodnotné stfibrné vrstvy na
polyvinylidenfluoridova (PVDF) nanovlakna, ktera byla pfipravena metodou
elektrostatického zvlaknovani na zafizeni NS Lab.

Tab: 18 Technické idaje laboratorniho zarizeni NS Lab [23]

Pocet zvlaknovacich elektrod: 1
Délka zvlaknovaci elektrody: 300 mm
Max. Sifka podkladového materialu: 500 mm
Sitka nanovlakenné vrstvy:" 250 - 350 mm
Rychlost podkladového materialu: 0 - 5000 mm/min
Zvlakinovaci napéti: 0-80kV
Doba provozu jedné davky:" 30 - 80 min
Doba na doplnéni polymeru: max. 5 min
Doba spusténi: max. 30 min

1) zavisi na procesu
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3.7.3 Naneseni stiribrného filmu na nanovlakna PVDF

Ramecek reaktoru s nanovlakny PVDF byl ponoifen do povrstvovaci lazné€, kterd byla
pfipravena stejnym zptisobem jako v kapitole 3.3 ,Naneseni stfibrného filmu na
polyesterovy substrat*.

Pfed nanesenim nebyly nanovldkna néjak upravovana, tj. zadné louhovani jako
v ptipad¢ polyesterovych substrati.

V experimentu byly pfipraveny tfi vzorky se stiibrnou vrstvou. S vyluCovanim
samotného stfibra na nanovldkna nebyl zadny problém. Jistou komplikaci vSak u
finalnich produktii je to, ze vrstva je malo mechanicky odolna. V podstaté stacilo
neopatrné nanovldkenny vzorek vzit pinzetou a ihned se vrstva zacala odloupavat ve
velkych ¢asticich, nicméné vysledna nanesend vrstva ma velkou tloustku.

Tab: 19 Vazeni PVDF nanovlikenného vzorku s vrstvou Ag

PVDF 0,0421 g
PVDF + Ag (1) 0,0603 g
PVDF + Ag (2) 0,0617 g
PVDF + Ag (3) 0,0589 g

Poznamka: Vzorky byly velikosti 9 cm”.

Z tabulky uvedené vySe je mozné spocitat, Ze hmotnost naneseného sttibra na tak maly
vzorek ¢ini kolem 0,02 g.

Snimky ze SEM

Na snimku vlevo je videt, zZe se jednd o
skutecne  vldkna v nanomeéritku.
Vetsina vlaken nedosahuje témer ani
polovinu nanometru, coz je pro dalsi
povrstvovaci  ucely idedlni. Mezi
vidkny jsou tim pddem vétsi mezery
pro nanosy castic kovu.

Obr: 25 Cisté PVDF nanovlikna
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Zde je jiz videt vysledek nanesenych
castic stribra. Jedna se o hutné
povrstvené  PVDF  vidkno. Skoro
celistva vrstva stiibra znemozZiuje
vidét nanovlakna PVDF.

Obr: 26 PVDF nanovlikna s vrstvou Ag

4 Vysledky a diskuze

Na pocatku celé prace byl velky problém s pfilnavosti substratu — PES. VIdkna PES
neochotné na sviij povrch pfijimala kdejakou nanaSenou vrstvu. Ze studii nakonec bylo
zjiSténo, Ze pro lepSi adhezi povrchu PES, je nutna piediprava, kterd spocivala ve
vylouhovéni PES substratu v roztoku NaOH, ¢imZ se ndm oteviely dvefe pro nanaSeni
vrstev.

Po zjisténi vySe popsaného se zahdjilo nanaseni jednotlivych vrstev — stiibro, méd’, nikl,
polypropylen a polyanilin. V jednom piipadé¢ se pokus tykal jak naneseni
polypropylenu, tak i stiibrné vrstvy na jeden substrat.

U jednotlivych vrstev jsme se pokouseli lepSich vlastnosti dosahovat raznych
koncentra¢nich parametrii nebo €asu, po ktery byl substrat ponechan v nanaseni lazni.

4.1 Porovndni efektu elektromagnetického stinéni

V nize uvedeném grafu jsou zahrnuty jen nejvyssi hodnoty u kazdé vrstvy, proto chybi
srovnani kupt: s PANi vrstvou, u niz byl polymeracni ¢as 24 hodin apod.

Z grafu je dobfe patrné, Ze nejvysSich hodnot efektu elektromagnetického stinéni bylo
dosazeno u stfibrného filmu, ktery byl vytvofen pomoci l4zn€ o koncentraci 0,2 M.
Tento vysledek je nutno brat jako zdafily, protoze se tabulkové v klasifikaci stinicich
textilii nachazime v tfidé II. se stupném 2 — velmi dobry.

Na druhém konci polu s témét 15 dB propadem dopadla nejhiife vrstva polyanilinu, u
kter¢ byl polymeracni Cas 48 hodin. Obecné vysledky s nanaSenim polyanilinu
experimentalné¢ vychéazely dost na nizké Grovni. MoZznym divodem bylo pouzivani
zastaralych jiz zoxidovanych chemikalii.
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Grf: 8 Efekt elektromagnetického stinéni SE nap¥ri¢ vrstvami

4.2 Porovndni povrchové rezistivity

V nize uvedeném grafu jsou zahrnuty jen nejvy.

hodnoty u kazdé vrstvy, proto chybi

srovnani kupt: s PANi vrstvou, u niz byl polymeracni ¢as 24 hodin apod.

Z grafu je mozno vysledovat korelaci mezi efektem elektromagnetického stinéni SE a
povrchovou rezistivitou - ¢im je nizs$i hodnota povrchové rezistivity, tim je dosazeno
vetsi hodnoty pro elektromagnetické stinéni SE.
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Grf: 9 Srovnani povrchové rezistivity
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4.3 Porovndni objemové rezistivity

V nize uvedeném grafu jsou zahrnuty jen nejvyssi hodnoty u kazdé vrstvy, proto chybi
srovnani kupt: s PANi vrstvou, u niz byl polymeracni ¢as 24 hodin apod.

I zde z grafu je dobie patrna korelace mezi efektem elektromagnetického stinéni a
objemové rezistivity - ¢im je niz8i hodnota objemové rezistivity, tim je dosazeno vétsi
hodnoty pro elektromagnetické stinéni SE.
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E 600 n
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‘;’ 500
£ 48 h PPy
% 400 =@=48 h PP
2 y + Ag
2 300
'S == 48 h PANi
82
g 20 = Ni
8 100 X —%=0,2 M Ag

0 g 3 X
0 1 2 3 4 5 6
Vzorek

Grf: 10 Porovnani objemové rezistivity

4.4 Beziuspésné médéni

Jediné kvalitné pomédit substrdt PES se ndm v praci nepodafilo. Postupovali jsme
nasledovné — na komplexaci médi jsme pouzili vinan sodno-draselny; jako redukéni
¢inidlo glukozu. Kyselost jsme u vinanu sodno-draselného snizovali ptidavkem
hydroxidu draselného. VSe probihalo za normalni teploty a po dobu 24 hodin.
Koncentrace médi byla od 0,1 M do 0,2 M. Niz§i koncentrace vytvarely na textilii jen
»cmouhy*, které se snadno rozpustily v koncentrovaném cpavku. I jiZ zminéné vyssi
koncentrace nezanechaly nutnou vrstvu Cu k ptipadnému dal§imu vyzkumu.

4.5 Dalsi zkoumani

V dalsich budoucich experimentech je doporuceno sledovat stabilitu nanesené
elektricky vodivé vrstvy zhlediska mechanického namahéani. ZlepSeni téchto
mechanickych vlastnosti by bylo jist¢ vyuzitim plazmatické modifikace povrchu
polyesteru, ¢imz by se vyznamné snizil povrchovy odpor. Bez potiebnych uprav je
nanesend vrstva malo otéruvzdornd. Dale by se studia mohla zabyvat zlepSenim ci
zhorSenim propustnosti nanesenych vrstev jak pro plyny, kapaliny, tak koneckoncti i pro
pevné Castice.
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5 Zavér

Primarniho cile bylo v ramci této prace dosazeno. Bylo piipraveno nékolik vlaken resp.
nanovlaken s elektricky vodivou vrstvou, kterou tvofilo bud’ samotny kov (Ag, Cu, Al,
Ni), nebo vodivy polymery (PPy, PANi). V nékterych ptipadech bylo vyuzito i
kombinace téchto dvou vrstev pro zlepseni dosavadnich vlastnosti.

Na experimenty byl v pfipad¢ vlaken pouzit polyester, a¢ na ném stézi néco drzi.
Substrat v podobé polyamidu ¢i baviny by nebyl dostate¢nou vyzvou. S témito typy
substratu toho bylo uz zkouméno dost. V pifipadé nanovldken byl pouzit PVDF
nanoweb, coz mélo jediny diivod, a to, Ze odolaval silnému alkalickému prostiedi pii
stfibfeni.

Pro srovnani bylo nechéno napafit vrstvu hliniku, grafitu a médi na tentyz substrat,
snimz bylo manipulovano pii metodach bezproudového pokovovani. V nékterych
pfipadech bylo zaznamendno dosazeni témét srovnatelnych vysledkil aspon v jedné
sledované veli¢ing.

V ramci teoretické casti bylo podrobné pojednano o pfipravé nanovlaken, dale o
vodivych vrstvach a nakonec i o metodach méteni elektrickych vlastnosti u vyslednych
produktii.

V experimentalni Casti bylo probrano velké mnozstvi ¢lanktl s postupy o nandseni
vrstev na jiné substraty, nez byly pouzity v této praci. Nasim cilem bylo tudiz ovéfit,
zda tyto postupy budou fungovat i na vladknech polyesteru ptip. nanovlaknech PVDF.
Usp&iné postupy byly podrobnd vtéto kapitole popsany s jednotlivymi
charakteriza¢nimi vystupy vzhledem k dosazenému produktu.

Ackoliv se nékteré postupy nemohly v naSich skromnych S$kolnich podminkach
realizovat (napf: z finan¢nich divodi), je teba fici, Ze provedend prace méla smysl a
dosazené vysledky nejsou o moc jinde, nez kterych je dosahovdno u primyslové
vyrabénych vlaken s elektricky vodivou vrstvou.

Vldkna a nanovldkna s elektrickou vodivosti je mozné uZ dnes zaznamenat v mnoha
aplikacich — ochranné odévy, antistatické utérky, filtra¢ni systémy, obvazové materidly,
vodoodpudivé materidly, elektronika, elektrotechnika a rovnéZ mikrosystémova
technika.

Lze s velkou pravdépodobnosti fici, ze dnesni svét s témito materialy zdaleka nedosahl
absolutniho potencidlu a ze blizka budoucnost teprve ukéaze, kam az aplikovatelnost
téchto vlaken resp. nanovldken mize zajit.
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