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Abstrakt

Tato bakalarska prace se zabyva studiem elektrostatického zvlaknovani do
kapaliny a vlivem fyzikalnich vlastnosti téchto kolektorovych kapalin na vysledné
vlakenné struktury. Prace popisuje teorii elektrostatického zvlaknovani do kapaliny
a kromé pouzitého polymerniho roztoku polykaprolaktonu také riizné dalsi
materialy pripravované touto metodou. Experimentdlni ¢ast obsahuje pripravy
vldkennych struktur z polymerniho roztoku polykaprolaktonu. Dale popisuje
sestavenou aparaturu pouZzitou primo pro tuto bakalarskou praci. Nasledné byla
vyrobena série vzorkl do rtznych kapalin, které byly pouzity jako kolektor, diky
kterym mohlo nasledné dojit ke studie zavislosti kolektorové kapaliny na vysledné
vlakenné struktuie. Vysledky prokazaly, Ze materidly pripravené metodou
elektrostatického zvlaknovani do kapaliny maji rozdilné primeéry vlaken a obecné
celkovou morfologii, neZ materidly pripravené standardni metodou

elektrostatického zvlaknovani na pevny kolektor.

Klicova slova

Polykaprolakton, vldkna, elektrostatické zvlaknovani do kapaliny



Abstract

This bachelor work focuses on studying wet electrospinning of
polycaprolactone. The bachelor work describes some types of wet electrospun
fibrous materials and also introductory basics of electro spinning generally. The
experimental part focuses on preparing fibrous structures from the
polycaprolactone solution. The laboratory apparatus for wet electrospinning was
especially designed and built for this bachelor work. Series of comparisons between
given structures under different experimental conditions were conducted. A major
influence on the reservoir composition and fibrous structure result was found out.
The results have demonstrated that the material made by wet electrospinning has
different diameter structure and generally morphology of these samples is different

than fibrous materials made by standard direct current electrospinning.

Keywords
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Seznam pouzitych symbol(, zkratek, a termin(

PCL polykaprolakton

PTFE polytetrafluorethylen

PVA polyvinylalkohol

PHB polyhydroxybutyrat

PVDF polyvinylidenfluorid

PAN polyakrilonitril

PAL povrchové aktivni latka

PLLA polymer kyseliny polymlécné

PE polyester

PP polypropylen

PS polystyren

PET polyethylentereftalat

PLGA kopolymer kyseliny mlé¢né a glykolové
PGA polymer kyseliny glykolové

THF tetrahydrofuran

FDA uiad pro kontrolu potravin a 1éciv (USA)
RNA ribonukleova kyselina

DNA kyselina deoxyribonukleova

SEM skenovaci elektronova mikroskopie
HEPA zachytavani mikrocastic s vysokou ucinnosti
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Uvod

Elektrostatickému zvlaknovani do kapaliny se v poslednich letech dostava
znacné pozornosti. Zajimavé je zejména pro medicinu, kde jsou takto piipravené
materialy velmi Zadané pro tkanové nosice, které profituji ze vSech vyhod, které tato
metoda zvlaknovani prinasi. Jedna se zejména o fadu moznosti, diky kterym je
mozné ovliviiovat morfologické vlastnosti vyslednych vrstev, jako jsou zejména
priméry vladken, porovitost celé vrstvy, tlouStka vrstev (vytvareni objemnych

trojrozmérnych struktur), apod..

Tato bakalaiskd prace se =zabyva pripravou vldkennych materialt
z polykaprolaktonu, ktery byl vybran diky jeho vlastnostem, které ho predurcuji
k vyuziti v mediciné. Vzhledem pravé k pouziti vyslednych mikro ¢i nanovlakennych
vrstev v tomto odvétvi, bylo pfti jejich pripravé voleno takovych materiall, které

nemaji negativni vliv na zdravi ¢lovéka, tedy nejsou napriklad toxické.

Cilem této bakalarské prace je v teoretické casti seznameni se
s problematikou elektrostatického zvlaknovani s diirazem pravé na elektrostatické
zvlaknovani do kapaliny. Experimentalni ¢ast pojednava o sestrojeni aparatu pro
laboratorni elektrostatické zvlaknovani do kapaliny, a o naslednych sériich
experimentli, v kterych jsou studovany vlivy fyzikdlnich zmén kolektorovych

kapalin na vysledné morfologie vlakennych vrstev.
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1. Teoreticka c¢ast

1.1. Princip elektrického zvlaknovani

Zvlaknovani zacina pripravou polymerniho roztoku, kdy dojde k rozpusténi
vhodného polymeru ve vhodném rozpoustédle. Tento roztok je dale premistén do
strikacky, ktera byva umisténa v pumpé v regulovatelnou rychlosti podavani.
K vlastnimu elektrostatickému zvlaknovani je zapotfebi vysokého napéti
stejnosmérného proudu. To je nutné aplikovat piimo do polymerniho roztoku,
vétSinou pres jehlu, kde dochazi k narlistu elektrostatického naboje. Jakmile je
dosaZeno kritického naboje v roztoku, kapka, ktera byla vytvorena na Spicce jehly,
je preménéna na Tayloriiv kuZel. Ten poté cestuje k mistu s niz§im potencidlem,
kterym ve vétsiné piipadi byva uzemnény kolektor. Pravé mezi jehlou a kolektorem
se nachazi oblast Plateau-Rayleighovy nestability. Zde dochazi k vinivému pohybu,
tzv. bicovani. Diky tomu je z polymerniho vlakénka odparovano rozpoustédlo,
dochazi k napinani a dlouZeni vlakna. Poté jiZ ,narazi“ na kolektor, kde vytvori
nahodile orientovanou vlakennou pavucinu. VétSinou dochazi k aplikaci kladného
elektrického napéti v rozmezi 2-100 kV, avSak je mozZné pouZit i zaporné

elektrického napéti se stejnym rozsahem s minimalnimi rozdily. [1], [2]

NejvétSim problémem pri elektrostatickém zvlaknovani je viskozita
polymerniho roztoku - pokud roztok neni dostatecné visk6zni, nedochazi k tvorbé
Taylorovych kuZzelti, ale k atomizaci na drobné castecky, cehoz je vyuzivano pii
elektrosprayingu. JestliZe bude roztok ptilis visk6zni, kapka se nedokaze preménit
na souvisly proud, tim padem dojde ke tvorbé dlouhého polymerniho vlakna, které
ovSem diky vysoké viskozité neni schopné tvorby Taylorova kuZelu. [3] Dalsi

rozhodujici aspekty jsou rozdéleny do nasledujicich tri skupin:

— vlastnosti roztoku - viskozita, koncentrace polymeru, elasticita,
konduktivita, molekuldrni hmotnost polymeru, a povrchové napéti

— aplika¢ni podminky - primér jehly, rychlost podavani polymerniho
roztoku, velikost privadéného elektrického napéti, vzdalenost jehly od
kolektoru

— okolni podminky - teplota, vlhkost, tlak [4]

12
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zdroj vysokého napéti
Obrazek 1 Zdkladni ndkres elektrostatického zvldkriovdni

V posledni dobé se také experimentuje se stridavym proudem. Ten, na rozdil
od stejnosmérného, nepotrebuje ke zvldkniovani uzemnény kolektor. Bylo
prokazano, Ze pri pouZiti stridavého proudu nedochazi ke tvorbé Taylorova kuZelu,
ale polymer je zformovan a cestuje primo ke kolektoru. Experiment byl proveden na
polyethylenoxidu, ktery byl za stejnych podminek zvldkiiovan nejprve stridavym,
a poté stejnosmérnym proudem, viz obrazek 2. Zvldknény materidl pomoci
stridavého proudu vykazoval, oproti stejnosmérnému, velky stupen urovnani
vlaken. Dale obsahoval nezvlaknény roztok, coZ by mohlo potvrzovat ¢astecnou
evaporaci roztoku oscilaci vldken pri zvldknovani stejnosmérnym proudem.
V neposledni fadé maji vladkna zvlakiiovana stejnosmérnym proudem mnohem
mensi primér. Tento jev je pripisovan bicovani vldken pfti uZziti stejnosmérného

proudu. [5]
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Obrdzek 2 Porovndni vysledkii zvldkiiovdni stridavym (vlevo) a stejnosmérnym (vpravo) proudem

prevzato z [5]

Nejvétsi proménna u zvlaknovani pomoci stiidavého proudu, zlstava
frekvence. Pokud je frekvence prilis vysoka, nemusi dochazet k nartistu potencialu
v roztoku, tedy nedojde ke zvlaknéni. Na druhé strané, pokud je frekvence prilis
nizka, polymerni proud se bude sklddat vzdy bud z kladného nebo zaporného

naboje misto toho, aby se béhem bicovani polarita stiidala. [6]

© ' <4— vznikajici vlakna

zdroj stridavého
napéti s transformatorem

@“E ‘ % <— polymerni roztok

Obrdzek 3 Schéma bezkolektorového zvldkriovdni pomoci stridavého proudu

Diky omezené moznosti masové vyroby, jsou elektrostaticky zvlakinované
materidly pouZzivany pirevazné v mediciné. Uplatnéni nalezly v podobé obvazii, jako
implantaty, a v neposledni radé jako tkanové scaffoldy. NejvétSim prinosem

pouZzivani nanomaterialii ve spojeni s obvazovymi materidly je moZnost aplikace
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1ékii primo do vrstvy nanomaterialu, z které je nasledné pomalu uvoliiovana do
rany, a mize tim padem prispét k rychlejSimu hojeni ¢i pisobit antimikrobialné
a protizanétlivé. Nejvétsi vyhodou zminénych scaffoldd je schopnost velmi vérné
napodobit mezibunécnou hmotu v prirozené tkani. Pro vSechny tyto ucely se
pouzivaji hlavné biodegradabilni polymery, jako je PCL, PVA, chitosan, PHB a jeho
kopolymery. Oblibenost v jejich pouzivani spociva ve skutecnosti, Ze neni potreba
provadét Zadné pooperacni zakroky, jelikoZ nedochazi k Zadnym negativnim
reakcim ze strany organismu, do kterého je nasledny produkt voperovan. Déle je
moznost tyto materialy pouzivat v oblasti filtrace diky nanop6riim, jejichz velikost
jsme pomoci upravy zvlakiiovacich procesii schopni ovliviiovat podle pouziti filtru.
Nejvétsi vyhodou je jejich vysoky specificky povrch a velika porozita, diky které jsou
schopny zachytit submikronové Castice ze vzdusného i kapalného média. BohuZzel
maji tyto materialy velmi nizkou mechanickou odolnost, je tedy nutné je kombinovat
s pevnéjsimi materialy, napriklad povrstvenim. V této formé se poté vyuzivaji jako
HEPA filtry pro nemocnice a laboratoie, nebo pro automotive jako olejové nebo

palivové filtry. [7]

1.2. Princip elektrického zvlaknovani do kapaliny

Vzhledem k chybéjici moZnosti ovlddani prostorovych struktur pomoci
elektrostatického napéti, byla vyvinuta metoda zvlaknovani do kapaliny. Tato
metoda umoznuje ovliviiovat tloustku vyrobené nanovlakenné vrstvy. V aparatech
uzivanych pro vyroby vlaken touto metodou, je pouZita, misto uzemnéné desky,
kapalina. Ta je téZ uzemnéna, a to povétsinou kovovou tyckou provle¢enou otvorem
o stejném priiméru v kolektorové misce. Vysledné zvlaknéné vrstvy maji houbovity
charakter s velmi nizkou objemovou hustotou. Srovname-li ziskané nanovlakenné
struktury pomoci elektrostatického zvldknovani do kapaliny s Kklasickym
elektrostatickym zvlaknovanim, zjistime niz$i zdanlivou hustotu a vyrazné vyssi

porozitu. [8]

Pii tomto zplisobu zvldkiniovani hraje velikou roli zvolend kolektorova
kapalina, diky které je moZné velmi dobre ovliviiovat velikost hustoty a pdrovitost
vysledného materialu. Pokud budeme uvaZovat jako kolektorovou kapalinu vodu,

vysledna vrstva se bude, vzhledem k vysokému povrchovému napéti, ukladat na

15



hladiné. Zaroven ale diky plisobeni vody jako , polstarku“ mezi dopadajicimi vlakny,
se bude oproti klasickému elektrostatickému zvlakinovani sniZovat hustota vlaken
ve sméru tloustky materidlu. Oproti tomu pokud pouZijeme jako kolektor napiiklad

ethanol nebo jinou kapalinu s niZ$im povrchovym napétim, vysledna vrstva bude

klesat ke dnu. [9]

polymerni roztok\IE aparat k

umisténi strikacky

1Y TIITIT

Rors,

zdroj
vysokého napéti

A\

_kolektorova kapalina

Y

N

-
)

stinici stit

-

zemnici tycinka

Obrdzek 4 Schéma zvldkriovdni do kapaliny

Modifikaci tohoto zvlaknovani, je zvlaknovani na hladinu kapaliny. Tak jako
elektrostatické zvldkinovani do kapaliny bylo vytvoreno kvili chybéjicim
moznostem prostorového Fizeni, tato metoda vznikla pro chybéjici moZnost rizeni
orientace vlaken a jejich usporadani. Bylo vyvinuto a zkoumano nékolik technik, jak
poZadovanych vlastnosti materialti dosahnout. Mezi rizné metody patii napriklad
zvlaknovani na rotujici valec, zvlakinovani na ostrou hranu tenkého rotujiciho disku,
pouziti kovového ramecku misto kolektoru, pouziti pomocnych elektrod nebo
elektrickych poli, a v neposledni radé pouziti vibrujici desky jako kolektoru. Diky
témto metodam je mozné vytvorit rizné stupné usporadani vlaken, avsak nejvétsim
problémem zlstava skuteCnost, Ze jsme schopni vyrobit pouze relativné kratka

vlakna. [10]
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Obrdzek 5 Schéma zvldkriovdni na hladinu kapaliny

Aby bylo moZné vyrabét vlakna viceméné nekonecného charakteru, musela
byt vymyslena dals$i metoda, kterou je pravé elektrostatické zvlaknovani na hladinu
kapaliny. Pri tomto zplisobu zvldknovani je nutno pouZzit takovou kombinaci
polymerniho roztoku a kapaliny, aby nedochazelo k noreni vzniklych vlaken do
kapaliny. Princip opét spociva ve zvlaknovani z nabijené jehly na uzemnénou
kapalinu. Vznikla vlakna se usazuji na vodni hladin€, odkud je nutné je rucné
premistit na pomalu se otacejici valec, ktery je naviji. Diky navijeni se z nahodile
orientované vrstvy na hladiné pomalu stdvd urovnanéjsi vldkenna vrstva, aZ
dospéjeme k vysoce orientovanym vlaknim ,nekonecnych“ délek. Vzhledem
k taZeni vldken z nahodile orientované vrstvy na hladiné, dochazi ke ,skladani”

vlaken, coZ je nasledné diisledkem oblouckt ve vyslednych tazenych vldknech, viz

Obrdzek 6 PVA vldkna zvidknéna na hladinu pri riiznych zvétsenich; prevzato z [11]
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obrazek 6 vpravo. Cely proces formovani vlaken do ,ptize“, se da rozdélit do ti'i
Casti, znichZ prvni dvé probihaji ve dvou rozmeérech, a posledni probiha v rozmérech
tiech. V prvni fazi dochazi ke tvorbé nahodile formovanych a zkroucenych vlaken
pravé na hladiné kapaliny. V té druhé jiz dochazi k taZeni vzniklych vlaken po
hladiné, kde dochazi k jejich dlouZeni a urovnani. V posledni fazi dochazi k vytazeni
vladken z hladiny do vzduchu. V této fazi dojde, diky povrchovému napéti zbyvajici

kapaliny ve vlaknech, ke zformovani vlaken do tfirozmérné kulaté prize. [12]

Byl proveden experiment s PVDF o koncentracich 15 a 20 %, PVA
o koncentraci 18 %, a PAN o koncentraci 5 %, kde byl kromé stupné urovnani vlaken,
sledovan i vliv koncentrace na vyslednou strukturu. Bylo zjiSténo, Ze tak jako
u klasického elektrostatického zvlakinovani, i zde s Kklesajici koncentraci klesa
prameér vlaken. Zaroven se u PVDF prokazal snizujici se pocet nezvlaknénych mist,
pokud byla zvySena koncentrace roztoku, viz obrazek 7. Dale bylo provedeno
sledovani zavislosti zmény vodivosti a povrchového napéti kolektoru, na vyslednou
vrstvu vlaken. Do destilované vody, ktera byla pouzita jako kolektor, byl pridan NaCl
v prvnim, a PAL v druhém pripadé. V obou pripadech vSak dochazelo k noreni vlaken
do kapaliny, coZ mélo za nasledek potiebu vyssi tazné sily, diky které je mnohem

tézsi ziskat nekonecna vlakna. [11]

Obrdzek 7 Prize z PVDF s koncentraci 15% (vlevo) a 20% (vpravo)
prevzato z [11]

Vzajemnymi kombinacemi zvldkiniovani do a na kapalinu je moZno docilit
jesté lepsSich vyslednych struktur s vyhodami obou metod. Moznym piikladem je

zvlaknovani na hladinu naklonéného vodniho toku. Vlakna dopadaji na naklonénou

18



hladinu, po které diky toku kapaliny ,sklouznou“ na hladinu rezervoaru. Takto
vytvofend vrstva nanovlaken se pri sbirani z hladiny zformuje do trojrozmérné
struktury. Vyslednou strukturu mtizeme ovlivnit pouZitim piidavnych vodnich tokd,
které usmérnuji a plavi plovouci vlakna. Nejvétsi vyhodou je bezpochyby skutecnost

urovnanych vlaken, tedy skloubeni pravé zvlaknovani do a na kapalinu. [10]

/ /Waterﬂow

Obrazek 8 Zndzornéni zvlaknovdani na naklonénou hladinu
prevzato z [10]

DalS$im z kombinaci je zvlaknovani do vodniho viru. To probiha jako
zvlaknovani do kapaliny, oproti tomu je pri této metodé vSak uzivan rezervoar
s odtokem trychtytrovitého tvaru. Do tohoto rezervodaru je vhanéna voda po hladiné
tak, aby vytvarela vodni vir, do kterého pak probiha elektrostatické zvlaknovani.
Nad hladinou je ve vzdalenosti mezi 10-20 cm umisténa nabijena zvlaknovaci jehla,
kapalina tvorici vir je uzemnéna. Pravé diky viru je vytvarena vldkenna struktura
unaSena trychtyfem, kde dochazi k c¢astecnému urovnani vlaken, které jsou
nasledné navinuty na navijeci valec. Ten je mozné otacet rychlosti az 60 m/min. Pod
trychtyrovitym rezervoarem je umistén dalsi rezervoar, do kterého se z trychtyre
propadne uZ jen kapalina, ktera je nasledné filtrovana a pres vodni pumpu vhanéna
zpét do rezervoaru trychtyrovitého. V tomto experimentu bylo zaroven provedeno
porovnani nekonec¢nych vldken dlouzenych samospadem a vlaken natahovanych na
valec, viz obrazek 9. Vlakna, kterd nebyla natahovana na valec, vykazovala vysokou
miru zvinénych jednotlivych vlaken v $iti celé ,prize“, ackoliv v celé délce byly velmi
usporadané. Vlakna, ktera byla naopak navinuta na valec, prokazovala pouze mirny

stupen ,kadereni“ vlaken. Vysledna ,prize“ vykazovala velmi vyraznou miru
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uspoiadani vlaken, a to diky dlouZeni a ukladani vysledné vlakenné vrstvy, kterou

rotujici valec poskytuje. [12]

Obrdzek 9 SEM snimky vidken tvorenych samospddem (vlevo) a navijenim na vdlec (vpravo)
prevzato z [12]

1.3. Konstruk¢ni usporadani zafizeni pouzivanych pro elektrostatické zvlaknovani

do kapaliny
K elektrostatickému zvlaknovani do kapaliny se vétSinou pouZzivaji aparaty,
které jsou si velice podobné, viz obrazek 10. VZdy v nich nalezneme injekcni
stiikacku s jehlou, ktera miize nebo nemusi byt nabijena vysokym elektrickym
napétim, a ktera mize mit plochy nebo seriznuty hrot. Dale kazdy aparat nutné musi
obsahovat uzemnény rezervodr s kapalinou, do kterého celé elektrostatické
zvlakiiovani probihd. Ty mohou byt riizné hluboké, mohou mit rizné primeéry,
a mohou byt z riznych materialQ, avsak vétSinou je snaha nalézt takovy materidl,
ktery by byl co nejméné vodivy, aby negativné neovliviioval tvorbu vyslednych
vlakennych vrstev. V neposledni fadé nalezneme ve vétSiné aparati néjaké

davkovaci zarizeni, pripadné miize dochazet ke zvlakinovani pouze gravitacni silou.
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PouZzivana elektricka napéti jsou v rozmezi mezi 5 a 25 kV, vzdalenosti jehly od

hladiny kapaliny se pohybuji mezi 10 a 20 cm. [12], [13]

pumpa
injekéni stiikacka

polymerni roztok

kovova injekeni jehla

zdroj vysokého el. napéti
1

<
=

ethanolova
lazen

G

Obrdzek 10 Nejcastejsi schéma usporddani zvidknujictho apardtu
prevzato z [13], upraveno

Rizné modifikace mohou obsahovat naptiklad podptrné vodni viry, které
mohou vlakna usmérnovat v pozadovaném smeéru, nebo riizné navijeci valce,
o kterych je zminka v predchozi kapitole. Aby bylo moZné si vytvorit predstavu

o tom, jak takovato modifikace vypada, je zde priloZen obrazek 11.

elektrostaticky zvlaknena vrsta

zdroj vysokého el. napeti
ulozena na vodni hladine

vodni vir

-

Obrazek 11 Schéma modifikovaného apardtu pro tvorbu prize
prevzato z [12]
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1.4. Piiklady vldkennych materidld vyrdbénych pomoci elektrostatického
zvladknovani do kapaliny
1.4.1. Materidly pro medicinu
PCL (polykaprolakton) je alifaticky polymer, ktery je v posledni dobé hojné
pouzivan pravé pro elektrostatické zvlaknovani do kapaliny, kdy se poté da pouZit
pro tkanové inZenyrstvi. Vyrabi se oteviranim cyklu e-kaprolaktonu. Jedna se o silné
hydrofobni, semikrystalicky polymer ze skupiny polyestert. Je lehce rozpustny za
normalnich teplotnich podminek, a velmi dobre zpracovatelny diky jeho nizkému
bodu tani - 50-60 °C - a jeho vyjimecné slucitelnosti s mnoha ostatnimi polymery.
Mechanické vlastnosti tohoto polymeru velmi zavisi na jeho molekularni hmotnosti
a stupni krystalinity. Tyto dva faktory ovliviiuji téZ jeho degradabilitu v organismu.
Diky jeho prirozené biokompatibilité a biodegradaci, naléza nejvétSi uplatnéni
pravé v mediciné. Zde je pouzivan pro vyrobu tkanovych scaffoldi (pravé
elektrostatickym zvlaknovanim do kapaliny), které jsou schopny vytvortit prostiedi
velmi podobné extracelularni matrici, cozZ je velmi pfinosné pro kultivaci bunék.
Dal$im vyuzZitim tohoto polymeru se stalo dlouhodobé fizené uvoliovaniléciv, které
miZe probihat aZ nékolik mésicti, a to pravé jeho pomalejsi degradabilitou. Také je
mozné ho naleznout v podobé obvazli na rany, v antikoncepci, a v dentalnim
lékarstvi. M4 americkou certifikaci FDA a evropskou certifikaci CE, navzdory tomu

se zatim nedockal vétsi komercializace. [14]

PLLA (kyselina polymlécnad) je opét alifaticky polyester. Oproti PCL je ovSem
mozné ho ziskavat ze Skrobi ¢i z cukrové trtiny. Tim se stava velmi atraktivnim
v poli ekologie, jelikoZ je mozné usettit az 50 % nakladl na vyrobu, oproti vyrobé
z ropy. Diky této skutec¢nosti, mtiZze byt PLLA velmi dobrou alternativou pro vétsinu
termoplastickych polymert, jako treba PE, PP, PS, a PET. M4 velmi dobré
mechanické vlastnosti, avSak diky vysokému modulu pruZnosti ma limitovanou
plastickou pruznost, diky ¢emuZ je velmi krehky. Béhem degradace dochazi
k urovnani polymernich retézcti, cozZ ma sice za nasledek zvyseni krystalinity, s tim
ovSem souvisi snizeni amorfni ¢asti polymeru, coZ ma za nasledek sniZenou
absorbanci vlhkosti, ktera zvysi obtiZnost hydrolytického Stépeni. Tato skutecnost
ma dale za nasledek velmi pomalou degradaci v organismu, ktera je ovlivnéna

nizkou smacivosti materialu, respektive jeho vysokou hydrofobitou. Ta je pri¢inou
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nizké interakce télnich tekutin s materidlem, diky ¢emuZ dochazi k velmi slabé
afinité implantovanych materiali do téla. Nastésti se da velmi lehce modifikovat
kopolymerizaci nebo smésovanim s velkym mnoZstvim monomert, polymerd,
a ostatnich latek. Vzniklé nanovlakenné materialy mohou mit poté velmi porézni

charakter, viz obrazek 12, jsou tedy vhodné pro tkanové scaffoldy a jako podptrny

material pti rekonvalescenci poSkozenych kosti. Dal$i vyuziti ma podobné jako PCL.

[15]

Obrdzek 12 SEM snimky vrstev z PLLA zvldknénych kryogennim zvldkriovdnim pri riiznych zvétsenich
prevzato z [9]

PLGA (polymlécna-co-glykolova kyselina) je kopolymer mlécné a glykolové
kyseliny. Nejvice se pouzivd v davkovanich léc¢ivych latek a jako scaffoldy ve
tkanovém inZenyrstvi. Je rozpustny ve vétSiné obvyklych rozpoustédel, vcetné THF,
acetonu, ethylacetatu, a chlorovanych rozpoustédel. Vzhledem k hydrolytické
biodegradabilité ve vodé degraduje diky svym esterovym vazbam. Oproti ostatnim
biodegradabilnim polymertim je méné hydrofilni, absorbuje méné vody a tim padem
degraduje pomaleji. Jeho teplota skelnaténi se pohybuje okolo 40 °C, avSak sniZuje
se se sniZzujicim se obsahem kyseliny mlé¢né v kopolymeru. Stejné jako PCL ma
certifikat FDA. M4 velmi dobré mechanické vlastnosti a je vysoce biokompatibilni. Je
velmi vhodnym nosicem léki, proteint, a dalSich moznych makromolekul, kterymi
muize byt dokonce i RNA, DNA, a peptidy. Da se do téla vimplantovat bez
chirurgickych procedur, ma velmi lehce ovlivnitelné parametry, které lze upravovat
molekuldrni hmotnosti a pomérem mlécné kyselinu ku glykolové. Tyto parametry

mohou spolu se zvolenym lékem, jeho mnoZstvim a koncentraci ovliviiovat
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vyslednou dobu uvoliiovani l1éku. [16] Vysledné nanovldkenné vrstvy vzniklé

pomoci elektrostatického zvlaknovani do kapaliny jsou k vidéni na obrazku 13.
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Obrdzek 13 SEM snimky vrstev z PLGA pri riiznych zvétsenich
prevzato z [17]

vV

mastnych kyselin. D4 se vyrabét syntetizaci pomoci otevirani cyklu glykolidu, v téle
je poté produkovan pii normalni funkci lidského metabolismu, zde je ovSem znam
jako kyselina glykolova. MiiZe mit jak nizkou molarni hmotnost, tak vysokou molarni
hmotnost. Polyglykolid s vysokou molekuldrni hmotnosti je pevny, tuhy, krystalicky
polymer, ktery taje mezi 224-228 °C. Jeho teplota skelného prechodu je 36 °C. Mtize
byt zvlaknovan pri molekuldrni hmotnosti 20 000-145 000 g/mol, zaroven diky
zvlaknovani vzrostou jeho pevnostni vlastnosti, proto se nej¢astéji pouziva ve formé
vlaken. Pokud budeme chtit tento polymer syntetizovat, mizeme ovliviiovat jeho
vyslednou molarni hmotnost pomoci teploty, ¢asu syntetizace, a koncentraci
katalyzatoru. Diive se pouZival pro implantaty, které byly samozpeviiované pomoci
lepeni jednotlivych polymernich vrstev dohromady. Takto pripraveny polymer se
dale pouzival pro implantaty ve tvaru kolikli nebo intramedularnich ty¢i pro vnitini
fixaci zlomenin kosti. JelikoZ se opét jedna o biodegradabilni polymer, ma tato
metoda nespornou vyhodu v poctu operaci. Ta je totiZ nutna pouze pri zavedeni
téchto implantatd, ty nasledné za néjaky ¢asovy usek degraduji, tim padem tedy neni
nutna dals$i operace, pri které by dochazelo k odstranéni, jako je tomu treba
u standardniho seSroubovani kostnich zlomenin. Dale diky dobré absorbanci
polymeru nedochézi k permanentnimu obsahu cizich latek v organismu. [18] Kromé

této metody se samoziejmé z polymeru daji vyrabét nanovlakenné vrstvy pomoci
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elektrostatického zvlaknovani, viz obrazek 14. Takto vyrobené vrstvy opét nalézaji

své uplatnéni jako tkanové scaffoldy.

Obrdzek 14 Fotografie a SEM snimek z vrstvy PGA vytvorené elektrostatickym zvldkriovdnim na hladinu
prevzato z [8]

1.4.2. Ostatni materialy

Elektrostaticky zvlaknované materidly do kapaliny nemuseji nalézat své
uplatnéni nutné v mediciné, coz je mimo jiné uvedeno i vySe. Mezi spiSe technické
materialy tedy mizZeme uvést napriklad PAN (polyakrylonitril) [11], [19], PEI
(polyethylenimine) [20], PVA (polyvinylacetat) [11], [20], a neposledni radé
zastupce jak Sirokého pouziti v mediciné, tak i v technickych aplikacich PVDF
(polyvinylidenfluorid) [11], [21]. SEM snimky pro PVA a PVDF byly uvedeny jako
obrazky 6 a 7. Vybrané ukazky SEM snimkt ostatnich vyslednych nanovlakennych

struktur jsou uvedeny na obrazku 15.
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Obrdzek 15 SEM snimky pro PEI (nahot'e) a PAN (dole) vidkna
prevzato z [11], [22]
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2. Experimentalni ¢ast
Experimentalni ¢ast této bakalarské prace je zaméfena na zvlakiovani
vybraného biodegradabilniho materidlu do kapaliny. Kapalinovy kolektor byl
ménén s cilem vysledovat jeho vliv na findlni vlakennou strukturu. Nasledovalo
hodnoceni priméri vlaken z obou stran vysledné vlakenné vrstvy, tedy shora i od
kapaliny, nebot ihned z prvnich vzorkd bylo ziejmé, Ze prii elektrostatickém

zvlaknovani do kapaliny jsou tyto strany z hlediska morfologie rozdilné.

2.1. Pouzité materidly
Tato kapitola obsahuje seznam materiald, které byly béhem experimentu
pouzity. Dale popisuje ptripravu pouzivaného polymerniho roztoku, a kapaliny, jeZ

byly zvoleny jako kapaliny kolektoru.

e Polykaprolakton, Mw 48,000-90,000 g/mol, CAS: 24980-41-4, Sigma Aldrich
e Chloroform, CAS: 67-66-3, Penta

e Ethanol, CAS: 64-17-5, Penta

e Triton™ X-100, CAS: 9002-93-1, Sigma Aldrich

e Chlorid sodny, CAS: 7647-14-5, Penta

e Glycerin, 298%, CAS: 56-81-5, Carl Roth

e Destilovana voda, TUL

PouZivanym polymernim roztokem pro zvlaknovani byl 16hm% PCL
v rozpoustédlovém systému chloroform: ethanol, v hmotnostnim poméru 8:2.
K navazeni bylo pouZito laboratornich vah KB 2000-2N (Kern, Balingen, Némecko).
Po navazeni byl do roztoku vloZeno magnetické michadlo a polymerni roztok byl

michan po dobu 24 hodin, za normalni laboratorni teploty, pii otackach 300 ot/min.

Nejvice pouzivanou kolektorovou kapalinou byla v tomto experimentu
destilovana voda. PovétSinou dale obsahovala bud’ povrchové aktivni 1atku, nebo
latku pro zvySeni elektrické vodivosti, v tomto piipadé chlorid sodny. Destilovana
voda byla sledovana zejména pro potencionalni pouziti téchto materiali pro
medicinské aplikace, kde je vhodnou kapalnou fazi. Také svou cenou umoZznuje vétsi
opakovatelnost experimentli a zejména pro své vysoké povrchové napéti

predstavuje dobrou modelovou kapalinu pro sledovani vlivu pravé povrchového
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napéti na tento proces zvlaknovani. DalSimi pouzitymi kapalinami byly ethanol
nebo povrchové napéti. NejrozdilnéjSim aspektem byla nékolikanasobné vyssi
viskozita glycerolu oproti destilované vodé. VSechny tyto hodnoty zakladnich
charakteristik  kapalin  ziskanych z  literatury, jsou zaznamenany

v tabulce 1 v kapitole 3.

2.2. Pouzité metody

2.2.1. Méreni povrchového napéti

Jelikoz byl zkouman vliv povrchového napéti kolektorové kapaliny na
vyslednou morfologii vlakennych vrstev, bylo nutné tuto veli¢inu zmérit. Samotné
méreni probihalo bublinkovou metodou (metoda méreni maximalniho tlaku
v bublince) pfenosnym tenziometrem PocketDyne (Kriiss, Hamburg, Némecko).
Kazdd zkoumana kolektorova kapalina byla mérena za normalniho tlaku
a laboratorni teploty. Méfeni bylo vZdy provedeno pouze v jednom vzorku kapaliny,
ale bylo primérnou hodnotu, ktera byla pristrojem ustanovena z deseti nezavislych

méreni (10 bublinek) jdoucich po sobé.

2.2.2. Elektrostatické zvlaknovani do kapaliny

Tato kapitola kompletné popisuje pribéh celého experimentu, od pripravy
polymerniho roztoku az po vysledné vldkenné vrstvy. Na zakladé predchozich
zkuSenosti vedouci prace, byla zvolena aparatura uvedena na obrazku 16. Ta je
tvorena zakladnami ze dvou plastovych desek o rozmérech 300xX300 mm, kdy horni
zakladna obsahuje vystiedény soustruzeny otvor o primeéru 10 mm. Vyska celého
aparatu je 520 mm, tu zajist'uji plastové tyce majici priimér 16 mm. Jako davkovaci
zatizeni je pouZzita pumpa NE-1000 (New Era Pump Systems Inc., New York, USA).
Ta byla postavena do vertikdlni polohy tak, aby injek¢ni jehla mohla projit
zminénym @10 mm otvorem. Davkovaci puma byla po vétSinu experimentu
nastavena na davkovani 4 ml/hod, mimo dvou méreni, pri kterych byla tato hodnota
nastavena na 2 ml/hod. Do této davkovaci pumpy byla vkladana injek¢ni strikacka
Injekt Luer Solo (Braun, Maria Enzersdorf, Rakousko) o objemu 5 ml. Tato strikacka
byla opatfena nejprve neupravenou injekéni jehlou Sterican (Braun, Maria

Enzersdorf, Rakousko) o priiméru 0,6mm, poté upravenou injek¢ni jehlou Sterican

28



(Braun, Maria Enzersdorf, Rakousko) o priiméru 1,2 mm. Uprava této injekéni jehly
spocivala v odstranénti jeji Spicky, tedy zbrouseni na plochou hranu. Na injek¢ni jehlu
bylo pomoci krokodylové svorky privadéno vysoké elektrické napéti o velikost
+20,5 kV, které bylo produkovano vysokonapétovym zdrojem Spellman SL
150(Spellman Highvoltage, New York, USA). Na zakladné celého aparatu byl umistén
nastavitelny stojan, na kterém spocival stinici Stit. Ten mél za ukol odstinit pravé
kovovy nastavitelny stojan, aby nedochazelo k jeho nabijeni, coZ by vedlo k orientaci
vlaken na jeho povrch. Nad stinicim Stitem byl umistén jiZ samotny rezervoar.
Nejvice pouzivany byl vyroben z PTFE, vyska jeho bazénku byla 6,6 mm, primér
bazénku poté 30 mm. Probéhlo téZ pét méreni do vétSiho rezervoaru, ktery byl
vyroben ze skla, vySku bazénku meél 17,7 mm, a jeho primeér ¢inil 90 mm. Oba
uvedené rezervoary mély uprosticed diru, kterou byla provlecena vodiva tycka, pies
niZ byla kolektorova kapalina uzemnéna. U sklenéného rezervoaru vodiva tycka
znemoznovala umisténi bazénku samostatné do zvlaknovaciho prostoru, byl tedy
umistén na zakladnu z PTFE (pivodné pro mensi bazének), ktera byla horizontalné
otocena o 180°. Volba materidlu rezervoaru, jejich priméry nebo feseni piipojeni
uzemnéni Ci zdroje vysokého napéti byla vlastni experimentalni prace autora. Pro

predstavu jsou oba rezervoary uvedeny na obrazku 17 a 18.
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Obrdzek 16 Foto sestaveni pouZité aparatury s popisky
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Obrdzek 17 PTFE rezervodr s priimérem bazénku 30mm a hloubkou 6,6mm

Obrdzek 18 Sklenény rezervodr s priimérem bazénku 90mm a hloubkou 17,7mm
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Polymerni roztok byl z injek¢ni stiikacky davkovan v drtivé vétSiné
experimentt rychlosti 4 ml/hod, jedinou vyjimku tvori dvé méreni, kde se zkoumala
zavislost rychlosti davkovani na vysledné strukture. Pii tomto experimentu byla

poté rychlost davkovani nastavena na 2 ml/hod, viz tabulka 8 a 9.

Vzdalenost mezi Ustim jehly a hladinou kolektorové kapaliny byla nastavena
na 17 cm. Opét pouze ve dvou piipadech cinila tato vzdalenost 20 cm, a to pii
pokusu, ktery zkoumal vliv pravé vzdalenosti zvlakiiovaci katody od kolektoru, na
vyslednou morfologii vlakennych vrstev. Tyto hodnoty jsou téZ zaznamenany
v tabulce 8 a 9. Nastaveni pratoku a vzdalenosti mezi zvlakiiovaci jehlou a hladinou

kolektorové kapaliny bylo provedeno jiZ pti ivodnim nastavovani celé aparatury.

K plnéni rezervoari dochazelo az po vytvoreni tzv. ,Cepice”, tedy do bodu,
kdy jesSté povrchové napéti kapaliny dokazalo udrzZet kapalinu soudrznou, viz
obrazek 19. Tato cepice se velmi dobte tvorila u pokust s Cistou destilovanou vodou,
jakmile se zacalo sniZovat povrchové napéti diky povrchoveé aktivni latce, nebylo jiz
mozné tohoto efektu dosahnout, protoZe se snizuje dosah ptsobeni kapilarnich sil.
TéZ ethanol diky svému nizkému povrchovému napéti nedokazal tento jev vytvorit,

byl tedy plné aZ po okraj rezervoaru.

Obrazek 19 Tzv. Cepice pri pouZiti vody jako kolektorové kapaliny v PTFE rezervodru
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Jehla byla ve vSech pripadech nabijena kladnym elektrickym napéti ve vysi
20,5 kV, tedy rozdil potencialli mezi nabitou jehlou a uzemnénou kapalinou byl
pravé onéch 20,5 kV. Byl proveden jeden experiment, pii kterém byl na zemnici
tycku vétsiho rezervoaru pripevnén druhy zdroj vysokého elektrického napéti,
ktery byl nastaven na zdpornych 10 kV. Pfi tomto experimentu bylo elektrické
napéti na jehle nastaveno na 10,5 kV, aby bylo opét dosaZeno onoho rozdilu
potenciali 20,5 kV. Ke zméné pripojenych zdrojl vysokého elektrické napéti vedla

snaha k usmérnovani polymerni trysky od jehly pfimo do kapalinového kolektoru.

JelikoZ byla aparatura umisténa v digestofi bez mozZnosti klimatizace,
probihaly vSechny skupiny experimentti za riiznych podminek. Sledovana byla vzdy
vlhkost vzduchu a teplota v blizkosti zvlaknovaci aparatury. Tyto hodnoty jsou vzdy

u jednotlivych skupin provadénych experimentd uvedeny.

Vyslednd vlakenna vrstva byla z rezervoaru vzdy opatrné sejmuta, coZ
i jina reSeni, ktera by musela byt pouzita v pripadé medicinského pouZiti, napriklad
se jedna o metodu zmrazovani a suSeni mrazem (freeze drying). Tato metoda ovSem
v experimentu pouZita nebyla, vzorky byly pro vysuSeni pouze ponechany

v laboratornich podminkach.

2.2.3. Hodnoceni morfologie vyslednych vzorki

Ke snimani vyslednych vlakennych struktur bylo pouZito skenovaciho
elektronového mikroskopu Vega3 (TESCAN Brno, Brno, Ceska republika). Skenovaci
elektronovy mikroskop, viz obrazek 20, slouzi ke studovani povrchi vybranych
vzork. Princip tohoto mikroskopu spociva v uziti paprsku elektrond, ktery prochazi
pres elektromagnetické Cocky, které tento paprsek usmeérinuji do zkoumané casti
vzorku. Poté dochazi k naraziim elektronti do zkoumaného materialu, nasledné jsou
zpétné odraZené elektrony zobrazovany pomoci pripojeného monitoru. Zkoumané
vzorky nenti treba nijak upravovat, mohou byt velké a objemné, musi se ovSem vejit
do komory mikroskopu. V dal$i radé je ovSem nutné, aby byly vzorky elektricky

vodivé. Pokud jiZ z podstaty elektricky vodivé nejsou, je nutné nechat je povrstvit
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tenkou vrstvou (naptiklad 7 nm) elektricky vodivého materidlu, kterym velmi ¢asto

byva zlato. [23]

zdroj elektront

svazek elektront

detektor zpétné
odrazenych elektron(

detektor
__ sekundarnich
elektrond

zkoumany vzorek podstava

Obrazek 20 Schéma skenovaciho elektronového mikroskopu
prevzato z [23], upraveno

Pripravit bylo nutné planarni vzorky pro vSechny vyrobené vladkenné vrstvy.
Priprava planarniho vzorku spociva v opatreni hlinikového terciku oboustrannou
lepici paskou, na kterou byl nalepen zkoumany vzorek velikosti zhruba 5X5 mm.
Pro kazdou vyrobenou vrstvu byl vzorek sledovan jak ze strany jejiho kontaktu
s kolektorovou kapalinou, tak shora, tedy z pohledu od zvldknovaci jehly, viz
obrazek 21. Byl pripraven a zkouman i jeden vzorek z fezu. Tento vzorek byl prudce
zmrazen pomoci tekutého dusiku, aby mohlo nasledné dojit ke zlomeni ¢i preriznuti
celé vlakenné vrstvy. Takto pripraveny vzorek mohl byt prilepen do terciku s Celisti
tak, aby presahoval o zhruba 1 mm, a byl na povrch terc¢iku kolmy. Pripravené
terciky s nalepenymi vzorky byly nasledné vloZeny do pristroje na povrstveni
kovem Quorum Q150 (Quorum, East Sussex, Velka Britanie). VSechny vzorky byly

prevrstveny zlatem o tloust'ce 7 nm.

34



polymerni roztok—5-

zdroj
vysokého napéti

aparat k
umisténi strikacky

Sledovani struktury
vlaken ve vytvoiené
vlakenné vrstvé SHORA

zvlaknéna vlakenna vrstva

Lkolektorova kapalina —

(4]

stinici stit
/

i

f_\

zemnici tyéinka

Sledovani struktury vlidken ve
vytvorené vlakenné vrstvé
OD KAPALINY KOLEKTORU

Obrdzek 21 Fotografie vysledné vidkenné vrstvy na kapalinovém kolektoru tvoreném destilovanou vodou
z riiznych pohledii (nahore); schéma vysvétlujici snimdni vytvorenych vidkennych struktur ze dvou stran - shora

a od kapaliny kolektoru
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3. Vysledky méfeni a diskuse

V této kapitole jsou uvedeny a popsany veskeré zkoumané vlivy na vysledné
vlakenné struktury, spolu se statistickymi ddaji a vybranymi SEM snimKky.
Histogramy pro jednotlivd méreni priimérl vlaken jsou uvedeny v ptiloze A. Snimky
z rastrovaciho elektronového mikroskopu reprezentujici vSechny vyrobené a
studované vzorky je mozné nalézt v priloze B. Zaroven je priloZena tabulka 1 s
hodnotami hustoty, povrchového napéti, a viskozity zvolenych kapalin pro pouZiti

jako kolektoru.

Tabulka 1 Tabulkové hodnoty pro vybrané kolektorové kapaliny
prevzato z [24]

H.0 ethanol glycerol
viskozita [mPa/s] 1,0019 1,2 1490
povrchové
72 22,32 4
napéti [mN/m] 8 3 63,
hustota [g/cm3] 0,9982 0,7894 1,2613

3.1. Vliv sefiznuti zvlaknovaci jehly

Tento experiment byl zaméfen na zkoumani vyslednych vldkennych vrstev
pii rizném tvaru zakonceni zvladkinovaci jehly. V prvnim piipadé byla pouZita
nemodifikovand injekéni jehla, tedy se seriznutou Spickou. V druhém piipadé byla
tato jehla nahrazena injek¢ni jehlou s kolmo sefiznutou Spickou. Vysledné
statistické udaje jsou v tabulkach 2 a 3. Rozdil byl patrny jiZ pfi samostatném
experimentu, kdy se na nemodifikované jehle tvoril Tayloriiv kuzel kolmo na usti
jehly, tedy pod dhlem priblizné 25°, viz obrazek 22. To mélo za nasledek smérovani
vldken velkym obloukem zpét do kolektorové kapaliny. Oproti tomu se na
modifikované jehle tvoril Tayloriv kuzel rovnobézné ke zvlaknovaci hladiné, tim
padem cely proces zvlaknovani probihal mnohem vice primocare od kladné
nabijené zvlaknovaci jehly pfimo k uzemnéné kolektorové kapaliné. Experimentalni
podminky: teplota 20 °C, vlhkost 18+ 2 % pro nemodifikovanou jehlu; teplota
23,5 °C, vlhkost 22+ 3 % pro modifikovanou jehlu.
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Tabulka 2 Statistické vysledky pro vidkennou vrstvu z vybranych kolektorovych kapalin pro nemodifikovanou jehlu

@ od kapaliny shora
r:‘

S H,0 H,O + NaCl | ethanol H,0 H,O + NaCl | ethanol
pramér [um] 1,4388 1,5632 1,5699 1,3996 1,1045 1,3381
minimum [um] | 0,1079 0,1268 0,1363 0,1146 0,1372 0,1838

maximum [um] | 19,4351 10,8459 7,0114 7,9148 12,2671 9,6081
smérodatna
odchylka [um]
95% interval
spolehlivosti
[um]

2,7955 2,0506 1,9516 1,6193 1,7627 1,7061

(0,8853; (1,1572; (1,1834; (1,0790; (0,7555; (1,0003;
1,9923) 1,9692) 1,9563) 1,7202) 1,4535) 1,6760)

Tabulka 3 Statistické vysledky pro vldkennou vrstvu z vybranych kolektorovych kapalin pro modifikovanou jehlu

od kapaliny shora

: H,0 H,O + NaCl | ethanol H,O H,0 + NaCl | ethanol

pramér [um] | 1,1336 1,1550 1,4119 0,8397 1,0050 | 0,7689

minimum [um] | 0,0956 0,1162 0,2492 0,0822 00811 | 0,1209

maximum [um] | 5,6219 10,1023 6,3047 4,1957 44787 | 5,7617

smérodatnd | 1g 1,7278 1,2020 0,9758 1,1813 | 0,9441
odchylka [um]

_
25 j;;;ltlig‘ﬁ: (0,8971; | (0,8129; | (1,1739; | (0,6465; | (0,7711; | (0,5820;
P ] 1,3700) | 1,4971) 1,6499) | 1,0330) 1,2389) | 0,9559)

~—— jehla ——=

| < kapka polymerniho

.-"\:‘-""‘" roztoku g

polymerni tryska

Obradzek 22 Schematické porovndni vznikajicich zvldkriovacich trysek na nemodifikované (vlevo) a modifikované
injekcni jehle (vpravo)
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Jak je jiz z predchozich tabulek patrné, modifikovana jehla produkovala
mnohem uniformnéjsi vlakna, nez nemodifikovana. Zarovenn maximalni namérené
priméry vlaken z modifikované jehly byly mnohdy i o polovinu mensi, nez u vldken
z jehly nemodifikované. Oboji bych pripisoval pravé onomu popisovanému priibéhu
zvlaknovani. Je moZzné se domnivat, Ze vlakna z nemodifikované jehly dopadala na
hladinu pod mnohem ostrejsim uhlem nez z jehly nemodifikované, proto méla vétsi
tendenci se rozSifovat. Diky témto zjisSténym faktim byl zbytek experimentu
provadén s modifikovanou jehlou. Vybrané snimky vlakennych vrstev z ethanolu viz
obrazek 23 a 24. Ackoliv se 95% IS u obou méreni prekryvaji, a neni tedy mozné je

povazovat za statisticky vyznamné, je patrné, at statisticky ¢i pozorovanim SEM

snimkd, Ze volba modifikované jehly je na vznikajici vldkenné vrstvy vyhodnéjsi.

Ky z \1.1 4 i d X i
VEGA3 TESCAN SEMHV: 200KV SEM MAG: 1.00 kx VEGA3TESCAN SEM HV: 20.0kV | SEMMAG: 5.00 kx i VEGA3 TESCAN

WD: 15.12 mm Det: SE 50 pm WD m Det: SE 10 ym
FT TUL Liberec View field: 207 pm _ Date{m/dly): 04124118 FTTUL Liberec View field: 41.5 ym  Date(midiy): 04/24(13 FT TUL Liberec

Obrdzek 23 SEM snimky vidkenné vrstvy z nemodifikované jehly od kapaliny; kolektorovd kapalina ethanol;
méritka 500 um, 50 um, a 10 um

¥ i ) - Loy Wi i
SEMHV: 200KV | SEM MAG: 100 x L VEGA3 TESCAN  SEM 3 . | 1 SCAN 200KV | SEM MAG: 5.00 kx L VEGA3 TESCAN|
WD: 14,93 mm Det: SE 500 um wo: WD: 14.88 mm Dst: SE 10um
View fleld: 2.08 mm | Date(m/dly): 04/03/18 FT TUL Liberec View fleid: 208 pm  Date(mid/y): 0410313 FT TUL Liberec View fleld: 41.5 um  Date(midiy): 0411018 FT TUL Liberec

Obrdzek 24 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly od kapaliny; kolektorovd kapalina ethanol; méritka
500 um, 50 um, a 10 um
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3.2. Vliv elektrické vodivosti kolektorové kapaliny

DalSim zkoumanym aspektem, byla pravé elektrickd vodivost kolektorové

kapaliny. JelikoZ byla celou dobu experimentu pouzivana voda destilovana, méla

pouze zanedbatelnou elektrickou vodivost. Ta byla zvySena pridavkem 1,5 g

chloridu sodného. Experimentalni podminky byly shodné s predchozi kapitolou.

Statistické vysledky jsou v tabulce 4, tabulka 5 obsahuje statistické vysledky pouze

pro vodu, pro porovnani, SEM snimky poté na obrazku 25 a 26.

Tabulka 4 Statistické vysledky pro vldkenné vrstvy se zvySenou vodivosti

nemodifikovana

modifikovana

nemodifikovana

modifikovana

[um]

od kapaliny od kapaliny shora shora

H,0 + NaCl H,0 + NaCl H,0 + NaCl H,0 + NaCl
pramér [um] 1,5632 1,1550 1,1045 1,0050
minimum [um] 0,1268 0,1162 0,1372 0,0811
maximum [um] 10,8459 10,1023 12,2671 4,4787
smérodatna odchylka 2,0506 1,7278 1,7627 1,1813

95% interval
spolehlivosti [um]

(1,1572;1,9692)

(0,8129;1,4971)

(0,7555;1,4535)

(0,7711;1,2389)

Tabulka 5 Statistické vysledky pro vldkenné vrstvy se zanedbatelnou vodivosti

nemodifikovana

modifikovana

nemodifikovana

modifikovana

[pm]

od kapaliny od kapaliny shora shora

H,O H,O H,O H,0O
pramér [um] 1,4388 1,1336 1,3996 0,8397
minimum [pum] 0,1079 0,0956 0,1146 0,0822
maximum [um] 19,4351 5,6219 7,9148 4,1957
smérodatna odchylka 2,7955 1,1942 1,6193 0,9758

95% interval
spolehlivosti [um]

(0,8853;1,9923)

(0,8971;1,3700)

(1,0790;1,7202)

(0,6465;1,0330)

Ze statistickych vysledki je patrné, Ze zvySena vodivost nijak zasadné

vysledky neovliviiuje. Chlorid sodny nemusi byt vhodny pro vyznamné zvySovani

elektrické vodivosti destilované vody, bylo by tedy nutné provést tento experiment

i s jinymi solemi, naptiklad hydroxidem lithnym, ktery by elektrickou vodivost mohl

zvySovat vyraznéji. S témito experimenty zvySovani elektrické vodivosti pomoci
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soli, avSak prichazi velké nebezpeci v tom, Ze jejich zbytky zlstavaji na povrchu
vyslednych vlaken. Chlorid sodny v téchto experimentech ziistava v krystalickém
stavu na vyslednych vlaknech, jak je patrné hlavné na obrazku 25. To by mélo fatalni
nasledky, pokud by se vysledna vlakenna vrstva méla ihned pouZit pro medicinské

Ucely. [ kdyby vysledna vlakenna vrstva neméla byt pouZita ihned, stale tyto zbytky

prinaseji komplikace v ndsledném odstranovani.

voda + NaCl od kapaliny | V. voda + NaCl shora

, 3

26.0 kV SEM MAG: 5.00 kx | | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV éEM MAG: X VEGA3 TESCAN

WD: 15.13 mm Det: SE 10 pm WD: 15.20 mm Det: SE 10 pm
View field: 41.5 pm |Date(m/dly): 04/03/18 FT TUL Liberec View field: 41.5 pm Date(m/dly): 04/03/18 FT TUL Liberec

Obrdzek 25 SEM snimky vldkenné vrstvy z nemodifikované jehly s naznacenymi zbytky chloridu sodného;

kolektorovd kapalina se zvysenou elektrickou vodivosti, vlevo od kapaliny, vpravo shora; méritka 10 um

voda + NaCl od kapaliny

SEM MAG: 5.00 kx | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV VEGA3 TESCAN
WD: 6.15 mm Det: SE 10 ym WD: 6.03 mm Det: SE 10 ym
View field: 41.5 pm |Date(m/diy): 04/10/18 FT TUL Liberec View field: 41.5 pm Date(m/dly): 04/10/18 FT TUL Liberec

Obrdzek 26 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly; kolektorovd kapalina se zvysenou elektrickou
vodivosti, vlevo od kapaliny, vpravo shora; méritka 10 um
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3.3. Vliv povrchového napéti kolektorové kapaliny

Pro tento experiment byla zvolena neionogenni povrchové aktivni latka, tedy
Triton™ X-100. Jedna jeho kapka byla zvaZena jako priblizné 0,042 g. Tabulka 6
obsahuje namérené hodnoty povrchové napéti pro riizné piridavky PAL do objemu
28 ml destilované vody. Uzito bylo modifikované zvlaknovaci jehly. Statistické udaje
vyslednych vlakennych vrstev jsou k vidéni v tabulce 7 a 8. Pro destilovanou vodu
s 3 kapkami PAL vlakna pripravena nebyla, jelikoZ rozdil povrchového napéti nebyl
tak velky. Ve studené vodé se PAL rozpoustél nedokonale, coZ nevedlo k ziskani
Cirého roztoku, ale v kadince i po intenzivnim michani byly v destilované vodé
viditelné podlouhlé kapky. Byl tedy proveden experiment s destilovanou vodou
teploty 45 °C. Teplota byla vole tak, aby nedoslo k tani PCL (ta je 60 °C). V tomto
experimentu se PAL rozpustil dokonale, bez zbytki a bez pény na povrchu kapaliny.
Zaroven mél dle usudku autora nejlepsi vyslednou vlakennou strukturu, ktera
vykazovala dokonaly kruhovy profil vlaken a jejich vysokou uniformitu, viz obrazek
29. Ostatni SEM snimKky pro porovnani na obrazku 27 a 28. Experimentalni

podminky pro tento pokus byly: teplota 23,5 °C, vlhkost 28+ 3 %.

Tabulka 6 Tabulka namérenych hodnot povrchového napéti pro riizny obsah PAL

povrchové napéti [mN/m]

H20 84,50

+1 kapka PAL 54,90
+2 kapky PAL 47,30
+3 kapky PAL 45,50
+5 kapek PAL 42,00
+10 kapek PAL 41,20
+5 kapek PAL tepla 38,00
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Tabulka 7 Statistické tidaje vysledné vidkenné vrstvy od kapaliny

H,0 1 kapka 2 kapky 5 kapek 5 kapek 10 kapek
2 PAL PAL PAL PAL 45°C PAL
pramér [um] | 1,1336 1,0579 1,2847 | 1,6215 1,1469 1,3427
m'm;’m 0,0956 00788 | 0,0970 | 0,0901 0,1351 0,0974
ma[’:l'z]”m 5,6219 8,5953 56022 | 09,2875 7,8565 12,9145
smérodatna
odchylka 1,1942 1,5050 1,5531 | 2,0073 1,5585 2,0109
[um]
—
?5 (ﬁ’;gltligft: (0,8971; | (0,7599; | (0,9772; | (1,2241; | (0,8383; | (0,9445;
P ] 1,3700) 1,3559) | 1,5922) | 2,0190) | 1,4555) 1,7408)
Tabulka 8 Statistické tdaje vysledné vidkenné vrstvy shora
H,0 1 kapka 2 kapky 5 kapek | 5kapek PAL | 10 kapek
2 PAL PAL PAL 45°C PAL
pramér [um] | 0,8397 08034 | 1,4117 | 1,1687 1,2955 1,8195
m'm;‘m 0,0822 0,0907 | 0,1274 | 0,1261 0,1051 0,0764
ma[’:l'x]”m 4,1957 46769 | 9,1404 | 7,4290 6,4901 16,0321
smérodatna
odchylka 0,9758 09773 | 1,7867 | 1,5823 1,5430 2,7577
[um]
_—
?%’;Efﬁ;ﬁ: (0,6465; | (0,6099; | (1,0579; | (0,8554; | (0,9900; | (1,2735;
P ] 1,0330) 0,9969) | 1,7655) | 1,4820) 1,6011) 2,3655)
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8 1kapkaPAL [

SEMMV: 200KV SEM MAG: 1 |  VEGAS TESCAN T SEM HV: 20/0 kv | sEmmAG: 100 kx
WD: 12.80 mm Dat: SE 50 pm F | o
Wiew fleld: 208 ym  Date(r &Ma1e

2 kapky PAL

SEM HV: 20.0 kV VEGA3 TESCAN  SEM HV: 20,0 kv SEM MA
WD: 1519 mm 5 WD: 15.26 mm
Wiewr 1| 208 pm  Dab ¥ FT TUL Libe Wiew 08 pm | Date;

10 kapek PAL

VEGAZ TESCAN ; ) | VEGAJ TESCAN|
WD: 15.20 mm FE 0 pm WD: 1428 mm Det: 3B 30 pm
Wiew field; 208 pm  Date(m/s 042418 FT TUL Liberac View fiald: 208 pm | Date(mydiy): 0471718 FT TUL Liberag

Obrdzek 27 SEM snimky vyslednych vidkennych vrstev od kapaliny v riiznych obsazich PAL; odshora zleva voda, 1
kapka PAL, 2 kapky PAL, 5 kapek PAL, 10 kapek PAL, 5 kapek PAL 45 °C; méritka 50 um
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% 1 kapka PAL

SEMHV: 20.0kV | SEM MAG: 1.00 kx 11| vecaTEscAN SEMHV:20.0kv | SEMMAG:1.00kx | | | | | | i VEGA3 TESCAM
WD: 12.71 mm Det: SE .15 mm Det: SE 50 pm
View field: 208 pm  Date iy): 411018 FT TUL Liberec (L 208 pm | Datedmid/y) FT TUL Liberec

2 kapky PAL T (S | 5 kapek PAL |}

A, by ]
Soad W~ : : - 5
SEM 0.0 kv SEM MAG: 1.00 SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 1.00 kx | | L VEGA3 TESCAN
WD: 15.25 mm Det: SE 50 pm WD: 15.36 mm Det: SE 50 pm

View um | Date(m 04124118 i 208 pm | Date(midiy): 04/24/118 FT TUL Libarec

10 kapek PAL [ B8

. g i . = ’
SEM HV: 200 kW SEM MAG: 1.00 K VEGAZ TESCAN SEMHV: 200KV | SEM MAG: 1.00 kx | | VEGA3 TESCAN
WD: 15.18 mm Dat: SE 50 pm WD: mm Dat: SE

View field: 207 pm __ Date(m/diy): 04/24/18 FT TUL Liberec View field: 208 pm  Date{m/diy): 041718 FT TUL Liberec

Obrdzek 28 SEM snimky vyslednych vidkennych vrstev shora v riiznych obsazich PAL; odshora zleva voda, 1 kapka
PAL, 2 kapky PAL, 5 kapek PAL, 10 kapek PAL, 5 kapek PAL 45 °C; méritka 50 um
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SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 5.0 | VEGA3 TESCAN
WD: 14.27 mm Det: SE | 10 pm
View field: 41.5 ym |Date(m/dly): 04/17/18 FT TUL Liberec

Obrdzek 29 SEM snimek vysledné vldkenné vrstvy PCL shora pro 5 kapek PAL 45 °C; meritko 10 um
Ze statistickych Udaji a SEM snimkl je ziejmé, Ze se snizujicim se
povrchovym napétim, klesa i podil vlaken vétSich priméri. OvSem jen do urcité
hranice, kterad by z tohoto experimentu mohla byt stanovena na 45 azZ 42 mN/m. To
by ovSem nemuselo platit obecné pro vSechny teploty kolektorovych kapalin, jak je

mozné si vSimnout u vzorku, ktery byl zahtat na 45 °C.

3.4. Vliv davkovaci rychlosti a vzdalenosti elektrod

Béhem tohoto experimentu byla ménéna jak vzdalenost elektricky nabijené
zvlaknovaci jehly a uzemnéné kolektorové kapaliny, ale i davkovaci rychlost.
Z obvyklé vzdalenosti elektrod, ktera ¢inila po celou dobu experimentu 17 cm, bylo
navysSeno na vzdalenost 20 cm. U davkovaci rychlosti byla zkoumana rychlost
4 ml/h, coZ je davkovaci rychlost pouzivand béhem celého experimentu, a rychlost
2 ml/h. Souhrnné statistické vysledky jsou v tabulce 9 a 10. Porovnani SEM snimki
na obrazku 30 a 31. Kolektorovou kapalinou byla destilovana voda s 10 kapkami

PAL, experimentalni podminky poté: teplota 24 °C, vlhkost 31+ 2 %.
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Tabulka 9 Statistické uidaje vyslednych vidkennych vrstev od kapaliny pro riizné vzddlenosti elektrod a ddavkovaci

rychlosti
17 cm 4 ml/h 17 cm 2 ml/h 20cm 4 ml/h 20cm 2 ml/h

pramér [um] 1,4987 2,3873 1,6125 1,7689
minimum [um] 0,2293 0,1802 0,1147 0,2325
maximum [um] 6,9737 10,0865 11,1038 7,5762

smérodatna 1,4552 2,3372 2,2892 1,8735
odchylka [pum]

95% interval

(1,2106;1,7868) | (1,9246;2,8501) | (1,1592;2,0658) | (1,3980;2,1399)

spolehlivosti [um]

Tabulka 10 Statistické tidaje vyslednych vldkennych vrstev shora pro riizné vzddlenosti elektrod a davkovaci

rychlosti
17 cm 4 ml/h 17 cm 2 ml/h 20cm 4 ml/h 20cm 2 ml/h

pramér [um] 1,9979 1,7200 1,9625 1,5918
minimum [um] 0,1358 0,1968 0,1081 0,1246
maximum [pum] 9,5301 10,7029 13,1453 9,5073

smérodatnd 2,0636 2,2997 2,5977 1,8238
odchylka [pum]

95% interval

(1,5893;2,4065) | (1,2646;2,1753) | (1,4482;2,4769) | (1,2307;1,9529)

spolehlivosti [um]

17 cm 4 ml/h

\
| SEM MAG: 5.00 kx
| Det: SE 10 pm

ly): 04103148 |

FT TUL Liberac Via

é 20 ml 2 ml/h

FT TUL Liberec

Obrdzek 30 SEM snimky YSIedn)?c vidkennych vrstev

17 cm 2 ml/h

VEGA3 TESCAN  SI

Data(midly): 04124118

SEM MAG: 5.00 kx | |

Det: SE 10 pm

VEGA3 TESCAN SEMHV:20.0kV  SEM MAG: 5.00 kx L

WD: 15.36 mm

View field: 41.5 ym  Date(midly): 04/18/18

od kapaliny pro riizné vzddlenosti elektrod a ddvkovaci

Det: SE 10 pm

FTTUL

VEGA3 TESCAN

VEGA3 TESCAN|

FT TUL Liberec

rychlosti; shora zleva 17 cm 4 ml/h, 17 cm 2 ml/h, 20 cm 4 ml/h, 20 cm 2 ml/h; méritka 10 um
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17cm 4 ml/h |8 17 cm 2 ml/h

f

SEM HV: 200KV | SEM MAG: 5.00 kx { i © VEGA3 TESCAN SEMHV: 200KV i VEGA3 TESCAN|
WD: 14.94 mm Det: SE 10 pm WD: 15.20 mm
View field: 41.5 um | Date(midly): 04/03118 Liberec View field: 41.5 um |Date(midly): 04/24/18 FT TUL Liberec

20 cm 4 ml/h | 20cm2ml/h

SEM HV: 200KV | SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN SEMHV: 200KV | SEM MAG: 5.00 kx I VEGA3 TESCAN|

WD: 15.23 mm Det: SE 10 pm WD: 15.17 mm Det: SE 10 pm
View field: 41.5 um  Date(midy): 04/18/18 FT TUL Liberec View field: 41.5 ym  Date(midly): 04/18/18 FT TUL Liberec

Obrdzek 31 SEM snimky vyslednych vidkennych vrstev shora pro riizné vzddlenosti elektrod a ddvkovaci rychlosti;
shora zleva 17 cm 4 ml/h, 17 cm 2 ml/h, 20 cm 4 ml/h, 20 cm 2 ml/h; méritka 10 um

3.5. Vliv velikosti rezervoaru

Béhem celého experimentu byl pouZzivan rezervoar z PTFE o hloubce 6,6 mm
a priméru 30 mm. Na tento konkrétni piipad byl ale vyménén za sklenény
rezervoar o hloubce 17,7 mm a primérem 90 mm. Vysledné vlakenné vrstvy byly
opét sebrany z hladiny, vysuSeny, a pripraveny pro skenovaci elektronovy
mikroskop. Porovnani vyslednych primeéra vlaken spolecné s dalSimi statistickymi
vysledky v tabulce 11 a 12. Pro mozZnost porovnani s mensSim rezervoarem je
priloZena nasledujici tabulka 13. Experimentalni podminky: teplota 22 °C, vlhkost
30+ 3 %.
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Tabulka 11 Statistické tidaje vidkennych vrstev od kapaliny pro vétsi rezervodr

3 kapky .
H.O PAL ethanol glycerin

pramér [um] 1,0978 0,6006 | 0,6801 | 0,6251
minimum [um] 0,0764 0,1155 | 0,0604 | 0,0806
maximum [um] 12,6964 | 43815 | 38073 | 3,7469

> memda[t:;]o dehylka 1,6698 0,9110 | 0,8830 | 0,8030
95% interval spolehlivosti (0,7672; (0,4203; (0,5052; | (0,4661;
[um] 1,4284) | 0,7810) | 0,8549) | 0,7841)

Tabulka 12 Statistické tidaje vldkennych vrstev shora pro vétsi rezervodr

3 kapky .
H.O PAL ethanol glycerin

pramér [um] 0,5883 06198 | 0,5625 | 0,4764
minimum [um] 0,1246 0,0970 | 0,0901 | 0,0901
maximum [um] 5,0454 3,6128 3,5566 3,0824
Smemda[t:;]o dchylka 0,7078 0,6540 | 0,5858 | 0,5980
95% interval spolehlivosti | (0,4481; | (0,4903; | (0,4465; | (0,3580;
(um] 0,7284) | 0,7493) | 0,6785) | 0,5948)

Tabulka 13 Porovndni statistickych tidaju vldkennych vrstev pro obé velikosti rezervodrii

mensi rezervoar vétsi rezervoar
. od
od kapaliny | shora kapaliny shora
H,O H.0 H,0 H.0
pramér [um] 1,1336 0,8397 0,8926 0,7798
minimum [um] 0,0956 0,0822 0,0676 0,0984
maximum [um] 5,6219 4,1957 5,1903 3,2617
smérodatna odchylka [um] 1,1942 0,9758 1,0955 0,8416
. . . (0,8971; (0,6465; | (0,6757; (0,6131;
9 I lehl
95% interval spolehlivosti [uml| 5205 | 16330y | 1.1005) | 0,9464)

Z tabulky 13 je patrné, Ze zména velikosti rezervoaru jisté vliv na vysledné
vlakenné struktury m4, a to hlavné ve vrstvé smérem od kapaliny. Mensi rezervoar
zpusoboval zachytavani vladken na okraje, tim padem dochazelo ke tvorbé
makroskopicky nerovnomérné vrstvy. Pri vlastnim zvlaknovani bylo pozorovano, Ze
vétsi bazének zplsoboval vétsi rozptyl bicovani (ohybové nestability) polymerni

trysky v jeji nestabilni ¢asti. To ndsledné mohlo vést k vétSimu dlouZeni vlaken a tim
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i ke snizeni jejich primeéri. Porovnani SEM snimkl pro vétsi predstavu rozdilu

vyslednych vlakennych vrstev na obrazku 32.

mensi shora

. ; i 7 ",,—r--. 4 - '_ i AN i : X i

SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN
WD: 12.80 mm Det: SE | 50 pm WD: 12.71 mm | 50 ym

View field: 208 pm | Date(m/dly): 04,'10I18g FT TUL Liberec View field: 208 pm Date(m/dly): 04/10/18 | FT TUL Liberec

vétsi od kapaliny  [ESs vétsi shora

SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN

WD: 14.25 mm Det: SE | 50 ym WD: 14.25 mm Det: SE ‘ 50 pm
View field: 208 ym  Date(midiy): 04/17/18 | FT TUL Liberec View field: 208 pm  Date(m/dly): 04/117/18 FT TUL Liberec

Obrdzek 32 SEM snimky pro vidkenné vrstvy z mensiho a vétsiho rezervodru; shora zleva mensi od kapaliny,
mensi shora, vétsi od kapaliny, vétsi shora; jako kolektorovd kapalina destilovand voda; méritka 50 um
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3.6. Porovnani s klasickym elektrostatickym zvlakrovanim
Pro kazdy zkoumany vzorek byl vZdy ptipraven i slepy vzorek, ktery byl zvlaknén
na stejny kolektor, jenZ byl ovSem obalen uzemnénou hlinikovou folii. Takto
pripraveny vzorek byl téZ zkouman skenovacim elektronovym mikroskopem a dale
porovnavan se vzorky zvlaknénymi do kapaliny. Ze své podstaty vSak mohla byt
zkoumadana pouze vlakennd vrstva shora, jelikoZ nebylo moZné odstranit hlinikovou
folii, aniZ by doslo k poskozeni vysledné vlakenné vrstvy. Statistické porovnanti je

uvedeno v tabulce 14, SEM snimky na obrazku 33, 34 a 35.

Tabulka 14 Porovndni statistickych tdajii vldkennych vrstev shora pro nemodifikovanou a modifikovanou jehlu

nemodifikovana jehla modifikovana jehla
slepy H.O slepy H.O

pramér [um] 1,4750 1,3996 1,7448 0,8397
minimum [um] 0,1356 0,1146 0,1892 0,0822
maximum [um] 8,7077 7,9148 5,3441 4,1957
smérodatna odchylka [um] 1,8715 1,6193 1,4930 0,9758
. . . (1,1045; (1,0790; (1,4492; (0,6465;

0,
95% interval spolehlivosti [um] 1,8456) 1,7202) 2,0404) 1,0330)

Ze statistickych vysledki je mozné vycist ztenceni priméri vlaken, pokud
pouzijeme elektrostatické zvlaknovani do kapaliny, namisto elektrostatického
zvlaknovani klasického. Nejvétsi rozdil je vidét u modifikované jehly, kdy doSlo ke
sniZzeni primért vldken o polovinu. Tento jev by mohl byt zptisoben tlumenim
elektrického pole destilovanou vodou. Diky tomuto tlumeni by poté elektrostatické
zvlakiiovani probihalo s mensi intenzitou, tedy vznikajici vldkna by se pohybovala
ke kolektoru pomaleji, mély by tim padem pied dopadem do kapaliny lépe
vyschnout. Tento tlumici jev vSak pro hlinikovou folii neplati, vlakna jsou tedy
pritahovdna mnohem intenzivnéjSim elektrickym polem na kolektor, dopadaji tedy
jesté ne uplné sucha. Tim padem dopadaji vldkna casto jesté vlhka a jejich narazem
na kolektor dojde k pireméné kruhového priiiezu na podélny, ktery tedy poté na SEM

snimku vypada vyrazné vétsi.
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i - Y v ™
SEMHV: 200KV | SEM MAG: 100 x VEGA3 TESCAN  SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 kV' SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN
WD: 15.22 mm { Det: SE 500 pm WD: 15.22 mm | Det: SE 50 pm WD: 1622 mm Det: SE 10 pm
Viow flela: 2.7 mm | Date{m/ary): 03127118 FTTUL Libores  View field: 277 jim | Datefmiay: 03127118 FTTUL Liboroc | View fiela: 65,6 pm _ Date(micy): 03/21113 | FTTUL Liberec

Obrdzek 33 SEM snimky pro vidkennou vrstvu zvldknénou na hlinikovou folii z nemodifikované jehly; méritka
500 um, 50 um, a 10 um

; TANAN "
SEM MAG: 100 x VEGA3 TESCAN SEM | VEGA3 TESCAN  SEM HV: 20.0 kV ‘SEM MAG: 5.00 kx i VEGA3 TESCAN|
Det: SE 500 pm WD: 14. WD: 14.52 mm Det: SE 10 ym

Obrdzek 34 SEM snimky pro vidkennou strukturu zvidknénou na hlinikovou folii z modifikované jehly; méritka
500 um, 50 um, a 10 um

e,

VEGA3 TESCAN  SEM ? SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESGAN
WD: 14.44 mm WD: 14.44 mm Det: SE 10 ym.
.08 mm  Date(m/dly): 04/117/18 FT TUL Liberec View fleld: 208 pm Date(m/dy): 0417118 FT TUL Liberec View fleld; 41.5 yum Date(m/diy): 04/17/18 FT TUL Liberec

Obrdzek 35 SEM snimky pro vidkennou strukturu zvidknénou na alobal z modifikované jehly na vétsi rezervodr;

meritka 500 um, 50 um, a 10 um
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3.7. Rez vyslednou vldkennou vrstvou
Pro tez byl pripraven specialni vzorek, ktery byl zvldkiiovan po dobu 4 minut,
spotieba polymerniho roztoku tedy byla zhruba 0,3 ml. Jako kolektorové kapaliny
byly zvoleny ethanol a destilovana voda s 5 kapkami PAL pfti teploté 45 °C. Oba
vzorky byly zvlaknovany za experimentdlnich podminek: teplota 24 °C, vlhkost
33+ 2 %. Vysledny vlakenny material zvlaknény do upravené destilované vody byl
avsak tak jemny, Ze nebylo mozné ho po zmrazeni tekutym dusikem ani zlomit, ani
roziiznout skalpelem. Musel byt tedy zkouman pouze vlakenny material zvlaknény
do ethanolu. Ten se téZ nepodarilo zlomit, ale skalpelem se rozdélit podaril. Jak se
pozdéji zjistilo, ani to nebylo priliS uspésné, jelikoz doSlo ke zmacknuti ¢asti vzorku.
Tloustka vzorku tedy musela byt ze SEM snimku pouze odhadnuta. Vysledna

tloustka byla stanovena priblizné na 0,5 mm. SEM snimek provedeného rezu je na

obrazku 36.

SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 255 x VEGA3 TESCAN
WD: 8.42 mm

View field: 813 um |Date(m/d/y): 04/10/18 FT TUL Liberec

Obrazek 36 SEM snimek rezu vidkennou vrstvou zvldknénou do ethanolu s naznacenym zmdcknutim vzorku;
méritko 200 um
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3.8. Modifikace aparatury
JelikoZ se po cely experiment vlakna pri elektrostatickém zvlaknovani zachytavala
i na okraje rezervoarli, byla vyzkousena modifikace aparatury. Ta spocivala
v nabijeni kolektorové kapaliny zapornym elektrickym napétim namisto pouze
uzemnéni. Velikost piivadéného elektrického napéti byla zvolena tak, aby nedoslo
ke zméné rozdili potencidli mezi elektrodami, tedy jehla byla nabijena +10,5 kV
a kolektorova kapalina -10 kV. Tim byl zachovan pouZzivany rozdil potenciali
20,5 kV. Obrazek 37 a 38 ukazuje, jak takto modifikovana aparatura vypadala. Jak je
poté vidét na obrazku 39 a 40, tato modifikace ma urcité smysl vzhledem k ovladani
mista, kam vznikajici vlakna dopadaji, nebot’ bylo zfejmé, Ze diky této modifikaci
doslo jesté k vyraznéjsi stabilizaci a smérovani polymerni trysky primo do kapaliny
rezervoaru. Hloubéji se tato prace tomuto usporadani nevénuje, ale autor
doporucuje praveé tento vliv nabijeni kapalinového kolektoru na morfologii vysledné
vldkenné vrstvy prozkoumat v pripadnych navazujicich studiich, jelikoZ se

z procesniho hlediska zda vyhodnéjsi, nez jen pouhé uzemnéni kolektoru.
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polymerni roztok\E aparat k

. Y umisténi strikacky
’

[A]

zdroj kladného
vysokého napéti

_kolektorova kapalina

stinici stit

|~

elektricky
nabijena

.i zemnici tyCinka

Obrdzek 37 Schématicky ndkres modifikované aparatury

zdroj zaporného
vysokeho napéti

injekcni jehla

Ij-‘;ctlrojeﬁ

vysokeho = Trezervoar
zaporné

elektricky
nabijena
tycCinka

/ nastavitelﬁy stojan

Obrazek 38 Fotografie modifikované aparatury s popisky
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Obrdzek 39 Ndzornd ukdzka umistovdni vldken na okraje rezervodrii bez nabijené zemnici tycky

Obrdzek 40 Fotografie vidkenné vrstvy do zdporné elektricky nabijené kolektorové kapaliny
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Zaver
Predklddana bakalarska prace se =zabyva studiem elektrostatického
zvlaknovani do kapaliny. V praci jsou shrnuty informace, které napomahaji

pochopit, jak priprava nanovlakennych struktur touto metodou probiha.

Pro samotny experiment byla sestavena aparatura, ktera miize byt dale lehce
modifikovana. Na této aparature byly postupné provadény série meéreni, at se
jednalo o vliv pouziti tvaru zakonceni zvlaknovaci jehly, nebo fyzikalnich vlastnosti
kolektorové kapaliny (povrchové napéti, elektricka vodivost). UZitym polymernim
roztokem byl roztok polykaprolaktonu ze smési rozpoustédel chloroform/ethanol.
Pro polykaprolakton je z obou zminénych rozpoustédlem pouze chloroform, coz by
mohlo vysvétlovat vznik vldkennych struktur s dvojimi priméry vlaken -
mikrovldkna v kombinaci s nanovlakny. To je velmi vyznamny fakt, ktery by jisté
mél byt 1épe a podrobnéji statisticky hodnocen. Porovnani materialt s bimodalnim
rozdélenim, tak jak je patrné z méfeni priméri vladken, vyzaduje skutecné
specializovanou statistickou analyzu, ktera by v navazujicich studiich jisté neméla
chybét a je tireba ji dlirazné doporucit. Takto specializovana analyza by ziejmé vedla
k detailnéjSimu popisu zmén jak procesnich, tak materidlovych podminek
elektrostatického zvlaknovani do kapaliny. PouZitym hodnoticim nastrojem byl
skenovaci elektronovy mikroskop, ndasledovany mérenim priméri vldken
v programu Image], diky kterému mohly byt vyvozeny vysledky, které jsou uvedeny

v predchozi kapitole. VSechny ziskané SEM snimky jsou uvedeny v piiloze.

Obecné se podartilo prozkoumat vliv vSech stanovenych fyzikalnich rozdilt
kolektorovych kapalin na vznikajici vlakenné struktury a vyvodit, jaké by fyzikalni
vlastnosti mély optimalné byt. Jako optimalni povrchové napéti kolektorové
kapaliny se zda tepla lazen s 38 mN/m, pii které jsou vlakna uniformni, a maji velmi
pékny kruhovy charakter. Viskozita kolektorové kapaliny hraje velikou roli na
vzhledu vyslednych vlaken, zde plati ¢im vyssi viskozita, tim méné kruhova vldkna
jsou. Vliv elektrické vodivosti kolektorové kapaliny se pri daném usporadani

experimentu prokazat nepodarilo.

Predmétem dalSich pokusti by mohlo byt sledovani vyslednych vldkennych
struktur zvlaknovanych na modifikované aparature, kdy byla kolektorova kapalina

zaporné nabijena vysokym elektrickym napétim. DalSim experimentem by mohl byt
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pokus zjistit optimalni hodnoty pro jiné polymerni materialy pouZivané v mediciné.
Dale by bylo dobré vysledné vlakenné struktury podrobit biologickym testiim, zda

jsou opravdu vhodné pro uziti v mediciné.
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Graf 5 Graf distribuce priuméru vidken v H20 + 1 kapka PAL
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Graf 6 Graf distribuce priimérti vidken v H20 + 2 kapky PAL
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Graf 7 Graf distribuce priuméri vidken v H20 + 5 kapek PAL
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Graf 9 Graf distribuce priimert vidken v H20 + 5 kapek PAL pri 45 °C
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Graf 10 Graf distribuce priimérii vidken pri vzddlenosti elektrod 17 cm a ddavkovdni 2 ml/hod
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Graf 12 Graf distribuce priimérii vidken pri vzddlenosti elektrod 20 cm a ddavkovdni 4 ml/hod
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Graf 13 Graf distribuce primérti vldken ve vétsim rezervodru z Hz20
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Graf 14 Graf distribuce priiméri vidken ve vétsim rezervodru v glycerolu
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Graf 15 Graf distribuce primérti vldken ve vétsim rezervodru v H20
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Graf 16 Graf distribuce priiméri vidken ve vétsim rezervodru v ethanolu
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Pfiloha B — SEM snimky

| . ¥ \ ~at
SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 100 x. VEGA3 TESCAN  SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 1.00 kx | VEGA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 kV' SEM MAG: 5.00 kx. VEGA3 TESCAN

WD: 15.22 mm Det: SE 500 um WD: 15.22 mm Det: SE 50 pm WD: 1622 mm Det: SE
View field: 2.77 mm | Date{midry): 03/27/18 FT TUL Liborec View field: 277 ym | Date(miary): 03/27/18 FT TUL Liberee View field: 5.4 m  Date(miay): 03/27/18 | FT TUL Liborec

Obrdzek 41 SEM snimky pro vidkennou strukturu zvldknénou na hlinikovou folii z nemodifikované jehly; méritka
500 um, 50 um, a 10 um

n

SEMHV. 200 kv | SEMMAG:100x | VEGAI TESCAN SEMHV: 200KV SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN  SEM HV: 20.0KV VEGAZ TESCAN
wD: mm Det: SE 500 pm w mm Det: SE 50 pm WD: 1531 mm
77 mm | Date(m/ary): 03/27/18 FT TUL Liborec View flel: 277 ym  Date(m/dly}: 03/27/18 FT TUL Liberee Viow field: 55.4 um  Date(midsy): FT TUL Liberee

Obrdzek 42 SEM snimky vldkenné vrstvy z nemodifikované jehly od kapaliny; kolektorovd kapalina H20; méritka
500 um, 50 um, a 10 um

SEMHV: 200KV | SEMMAG:100x | VEGA3 TESCAN SEMHV- 200KV SEM MAG: 1.00 kx VEGAS TESCAN  SEM HV: 20 SEM MAG: 5.00 kx. VEGA3 TESCAN
WD: 15.16 mim Det: SE 500 um WD: 15.16 mm Det: SE 50 um WD: 16.16 mm Det: SE |
View fleld: 2.77 mm | Date{m/dly): 03/27/18 FT TUL Liberec View field: 277 ym _ Date(m/dly}: 03/27118 FT TUL Liberec View field: 55.4 um  Date(midly) { FT TUL Liberec

Obrdzek 43 SEM snimky vldkenné vrstvy z nemodifikované jehly shora; kolektorovd kapalina H20; meritka
500 um, 50 um, a 10 um



SEMHV: 200KV | SEMMAG: 100 x VEGA3 TESCAN  SEM I VEGA3ITESCAN SEM HV:20.0kV  SEM MAG: 5.00kx VEGA3 TESCAN|
wo: mm Det: SE 10ym

WD: 15,43 mm Det: SE 500 ym
Viw flald: 2.08 mm |Data(m/dly): 04/03/18 FT TUL Libarec View fleid: 208 pm  Date(mid/y): 04103118 FT TUL Liberec View field: 41.5 pm  Date(mid/y): 04103/ FT TUL Liberac

Obrdzek 44 SEM snimky vldkenné vrstvy z nemodifikované jehly od kapaliny; kolektorovd kapalina H20 + NaCl;
meritka 500 um, 50 um, a 10 um

\ ]
VEGA3I TESCAN SEM HV: 20.0kV | SEM MAG: 500 k; VEGA3 TESCAN|
WD: 15.20 mm
View fleld: 41.5 pm  Date(mid/y): 04103/ FT TUL Liberac

VEGAI TESCAN  SEM
Det: SE 500 ym WD: 15.20 mm
.08 mm | Date(midry): 04103118 FT TUL Libarec View fleid: 208 pm  Date(midry): 04103118 FT TUL Liberec

Obrdzek 45 SEM snimky vldkenné vrstvy z nemodifikované jehly shora; kolektorovd kapalina Hz0 + NaCl; méritka
500 um, 50 um, a 10 um

{ o 4 i E
VEGA3 TESCAN  SEM HV: 20.0 kV Iz k) 20.0 kV SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN
WO: 15,09 mm Det: 5E

WD: 15.12 mm
FT TUL Liberec View field: 207 pm _ Datef FT TUL Liberec View field: 41.5 pm  Date(midiy): FT TUL Liberec

Obrdzek 46 SEM snimky vidkenné vrstvy z nemodifikované jehly od kapaliny; kolektorovd kapalina ethanol;
meéritka 500 um, 50 um, a 10 um



VEGA3 TESCAN  SEM 0KV SEM MAG: 1000 x VEGA3I TESCAN  SEM HV: 200KV SEM MAG: 5,00 kx VEGA3 TESCAN
15.00 mm Det: SE WD: 15.12 mm Det: SE 10 ym
FT TUL Liberec View fleid: 208 uim _ Date(midry): 04i24(18 FTTUL Liberec View field: 41.5 ym _ Date(midiy): 04(24(13 FT TUL Liberac

Obrdzek 47 SEM snimky vldkenné vrstvy z nemodifikované jehly shora; kolektorovd kapalina ethanol; méritka
500 um, 50 um, a 10 um

S 2 - Y ¥/ 17 \. b
SEM MAG: 100 x VEGAI TESCAN _ SEW x VEGA3ITESCAN SEM HV: 20.0kV | SEMMAG: 5.00kx i VEGA3 TESCAN|
Det: SE 500 pm WD: 14, WD: 14.52 mm Det: SE 10ym
View field: 2.08 mm |Data{midly): 04/17/18 FT TUL Libarec View fieid: 208 pm  Date(mid/y): 04117118 FT TUL Liberec View fleld: 41.5 pm  Date(midly): 04/17(13 FT TUL Liberac

Obrdzek 48 SEM snimky pro vidkennou strukturu zvldknénou na hlinikovou folii z modifikované jehly; meritka
500 um, 50 um, a 10 um

VEGA3 TESCAN  SEM HV: 3 2 1.00 KX i | L VEGA3 TESCAN  SE| 200KV | SEMMAG: 500K L VEGA3 TESCAN|
500 um WD: 12, 50 ym WD: 12.80 mm Det: SE 10 um
View fleld: 2.08 mm |Date(m/dly): 04110118 FT TUL Liberec View fleid: 208 pm  Date(m/d/y): 04110113 FT TUL Liberec View fleld: 41.5 ym  Date(midiy): 04/10/18 FT TUL Liberec

Obrdzek 49 SEM snimky vildkenné vrstvy z modifikované jehly od kapaliny; kolektorovd kapalina Hz0; méritka
500 um, 50 um, a 10 um



SEMHV: 200KV | SEM MAG: 100 x | L VEGA3 TESCAN  SEM HV: 200 k I X VEGA3 TESCAN SEMHV:20.0KV | SEMMAG: 5.00 kx L VEGA3 TESCAN|

WD: 12.71 mm Det: SE 500 pm WD: 12.71 mm : WD: 12.71 mm Det: SE 10ym
Viaw flaid: 2.08 mm |Data(m/dly): 04110118 FT TUL Libarec View fleid: 208 pm  Date(mid/y): 04110118 FT TUL Liberec View flsid: 41.5 ym  Date(midiy): 04/10(18 FT TUL Liberac

Obrdzek 50 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly shora; kolektorovd kapalina H20; méritka 500 um,
50 um,a 10 um

SEMHV: 200KV | SEM MAG: 100 x | L VEGA3 TESCAN SEMHV: 200KV SEM M 00 kx. L VEGA3 TESCAN  SEM . SEM MAG: 5.00 kx. I VEGA3 TESCAN|

Det: SE 500 pm WD: 6.15 mm Det: SE 50 ym wo: Det: SE 10m
View flald: 2.08 mm |Data(m/dly): 04/10/18 FT TUL Libarec View fleid: 208 pm  Date(midly): 04110118 FT TUL Liberec View fisld: 41.5 pm  Date(midiy): 0411013 FT TUL Liberac

Obrdzek 51 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly od kapaliny; kolektorovd kapalina Hz0 + NaCl;

méritka 500 um, 50 um, a 10 um

VEGA3 TESCAN  SEM VEGA3 TESCAN  SEM X VEGA3 TESCAN|

50 ym WD: 6.03 mm Dat: SE
View fleld: 2.08 mm | Date(m/dly): 0410/ FT TUL Liberec View fleid: 208 pm  Date(midry): 04110113 FT TUL Liberec View fleld: 41.5 ym | Date(midiy): D4/10/13 FT TUL Liberec

Obrdzek 52 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly shora; kolektorovd kapalina H20 + NaCl; méritka
500 um, 50 um, a 10 um



SEMHV: 20.0kV | SEM MAG: 100 x | : x VEGAI TESCAN SEM HV:20.0KV | SEM MAG: 500 kx I VEGA3 TESCAN|

WD: 14,93 mm Det: SE 500 ym WD: 14.88 mm Det: SE 10pm
View flaid: 2.08 mm |Data(m/dly): 04/03/18 FT TUL Liberec View fleid: 208 pm  Date(midry): 04103118 FT TUL Liberec View fleld: 41.5 ym  Date(midiy): 0411018 FT TUL Liberac

Obrdzek 53 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly od kapaliny; kolektorovd kapalina ethanol; méritka
500 um, 50 um, a 10 um

SEMHV: 200KV | SEM MAG: 100 x VEGAI TESCAN  SEW .0 K VEGA3I TESCAN SEMHV:20.0KV | SEMMAG: 5.00kx L ~ VEGA3 TESCAN

WD: 14,90 mm Det: SE 500 ym WD: 14.90 mm Det: SE 10ym
.08 mm | Date(mydry): 04103118 FT TUL Libarec View fleid: 208 pm  Date(midly): 04103118 FT TUL Liberec View fleld: 41.5 pm  Date(mid/y): 04103/ FT TUL Liberac

Obrdzek 54 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly shora; kolektorovd kapalina ethanol; méritka
500 um, 50 um, a 10 um

VEGA3 TESCAN  SE VEGA3 TESCAN|
WD: 15.27 mm
FT TUL Liberec View fleid: 208 pm  Date(midly): 04118118 FT TUL Liberec View fleld: 41.5 ym  Date(midiy): FT TUL Liberec

Obrdzek 55 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly od kapaliny; kolektorovd kapalina Hz0 + 10 kapek

PAL; vzddlenost elektrod 17 cm, ddavkovaci rychlost 2 ml/h; méritka 500 um, 50 um, a 10 um



SEM MAG: 5.00 kx. VEGA3 TESCAN
10 ym
View flold: 2.08 mm | Data(midly): 04/16/18 FTTUL Liberec View fleid: 208 um _ Date(midry): 04/18(18 FTTUL Liberac View fleld: 41.5 ym | Date(mid/y): 04(13/18 | FT TUL Liberac

Obrdzek 56 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly shora; kolektorovd kapalina H20 + 10 kapek PAL;

vzddlenost elektrod 17 cm, ddvkovaci rychlost 2 ml/h; méritka 500 um, 50 um, a 10 um

SEMHV: 200kV | SEM MAG: 100 x I | VEGAI TESCAN SEMHV: 200KV SEMMAG: 1.00 kx I VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0kV | SEMMAG: 5.00kx VEGA3 TESCAN|

WD: 15,36 mm Det: SE 500 ym WD: 15.36 mm Det: SE 50 ym WD: 15.38 mm Det: SE 10pm
View field: 2.08 mm |Data{midly): 04/18/18 FT TUL Libarec View fleid: 208 pm  Date(mid/y): 04118118 FT TUL Liberec View fleld: 41.5 pm | Date(midly): 04/18(13 FT TUL Liberac

Obrdzek 57 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly od kapaliny; kolektorovd kapalina Hz0 + 10 kapek
PAL; vzddlenost elektrod 20 cm, ddvkovaci rychlost 2 ml/h; méritka 500 um, 50 um, a 10 um

L VEGA3 TESCAN i . . 7 VES scAN
95 mm g 500 : 15 : m : 10um
.08 mm | Date(mi/dly): 04118118 FT TUL Liberec : 20 : 04/ FT TUL Liberec : 41.5 um  Date(m/diy): 04/18i18 FT TUL Liberec

Obrdzek 58 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly shora; kolektorovd kapalina H20 + 10 kapek PAL;

vzddlenost elektrod 20 cm, ddvkovaci rychlost 2 ml/h; méritka 500 um, 50 um, a 10 um



A ¥ ¥
§ . TR
VEGAITESCAN SEMHV: 20.0kV  SEM MAG: 1.00 kx VEGA3ITESCAN SEM HV:20.0kV | SEMMAG: 5.00Kkx VEGA3 TESCAN|
WD: 15.23 mm Det: SE 50 ym WD: 15.08 mm Det: SE 10pm
View fisld: 2.08 mm |Data(midiy): 04i24/18 FT TUL Libarec View fleid: 208 pm  Date(mid/y): 04124118 FT TUL Liberec View fleld: 41.5 pm  Date(midiy): 04124(13 FT TUL Liberec

Obrdzek 59 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly od kapaliny; kolektorovd kapalina Hz0 + 10 kapek

PAL; vzddlenost elektrod 20 cm, ddvkovaci rychlost 4 ml/h; méritka 500 um, 50 um, a 10 um

o <
VEGA3 TESCAN VEGA3ITESCAN SEM HV: 20.0kV | SEMMAG: 5.00kx VEGA3 TESCAN|
WD: 1521 mm WD: 15.20 mm Det: SE 10pm
View fisld: 2.08 mm |Data(midly): 042418 FT TUL Liberec View fleid: 208 pm  Date(mid/y): 04124118 FT TUL Liberec View fleld: 41.5 pm  Date(midiy): 04124(18 FT TUL Liberac

Obrdzek 60 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly shora; kolektorovd kapalina H20 + 10 kapek PAL;

vzddlenost elektrod 20 cm, ddvkovaci rychlost 4 ml/h; méritka 500 um, 50 um, a 10 um

VEGA3 TESCAN|

Det: SE : 0 SE 10 um
View fleld: 2.08 mm |Date(midly): 04/24/18 FT TUL Liberec View fleid: 208 pm  Date(midly): 0412418 FT TUL Liberec View field: 41.5 ym  Date(midiy): 0412413 FT TUL Liberec

Obrdzek 61 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly od kapaliny; kolektorovd kapalina Hz0 + 1 kapka
PAL; méritka 500 um, 50 um, a 10 um



EGA3I TESCAN  SEM HV; 20.0 KV
WD: 11.15 mm
.08 mm | Date(midly): 04124118 FT TUL Libarec % . a : FT TUL Liberac

Obrdzek 62 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly shora kolektorovd kapalina Hz0 + 1 kapka PAL;

meritka 500 um, 50 um, a 10 um

& p =" ¢ :
SEMHV: 200KV | SEM MA VEGAI TESCAN  SEM HV: 3 . SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN|
WD: 15.44 mm Det: SE 500 pm WD: 15.23 mm Det: SE 10ym
Viaw flald: 2.08 mm |Data(midly): 04/24/18 FT TUL Libarec View fleid: 207 pm  Date(midry): FT TUL Liberec View fleld: 41.5 pm  Date(midiy): 04/24/13 FT TUL Liberac

Obrdzek 63 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly od kapaliny; kolektorovad kapalina Hz0 + 2 kapky
PAL; méritka 500 um, 50 um, a 10 um

£

VEGA3 TESCAN SEM HV:20.0kV | SEMMAG: 5.00Kx i VEGA3 TESCAN|
WE: 15.21 mm Dat: SE 10um
FT TUL Liberec View fleid: 208 pm  Date(midly): 04124118 FT TUL Liberec View fleld: 41.5 um  Date(midiy): D4124/13 FT TUL Liberec

Obrdzek 64 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly shora; kolektorovd kapalina H20 + 2 kapky PAL;

meritka 500 um, 50 um, a 10 um



SEM HV: 20.0 kV VEGA3 TESCAN X ' 20.4 VEGA3 TESCAN|
WO

08 mm | Data(midly): 04/24/18 FT TUL Libarec o Py): 041 i FT TUL Liberac

Obrdzek 65 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly od kapaliny; kolektorovd kapalina Hz0 + 5 kapek
PAL; méritka 500 um, 50 um, a 10 um

K X SEM MAG: 5.00 kx. | VEGA3 TESCAN
mm Det: SE 50 ym 8 Det: SE 10 um
FT TUL Libarec View fleid: 208 um _Date(midry): 04/24118 FTTUL Liberac View fleld: 41.5 ym _ Date(midiy): 04(24(13 FT TUL Liberac

Obrdzek 66 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly shora; kolektorovd kapalina H20 + 5 kapek PAL;

méritka 500 um, 50 um, a 10 um

i

VEGA3 TESCAN  SEM HV: 20.0 kv L 00KV | SEMMAG: 5.00 kx L i VEGA3 TESCAN|

WD: 15.20 mm Def 14 mm Det: SE
FT TUL Liberec Vlew fleld: 208 pm _ Date(m/dry): FT TUL Liberec View fleld: 41.5 ym  Date(mid/y): 041241 FT TUL Liberec

Obrdzek 67 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly od kapaliny; kolektorovd kapalina Hz0 + 10 kapek
PAL; méritka 500 um, 50 um, a 10 um



B

SEMMAG: 100x VEGAI TESCAN  SEW : 1.0 kx. VEGA3I TESCAN  SEM HV:20.0kV | SEMMAG: 5.00 kx I VEGA3 TESCAN|

Det: SE 500 ym WD: 1518 mm WD: 15.22 mm Det: SE 10 ym
View fleld: 2.08 mm |Data(m/dly): 04/24/18 FT TUL Liberec View fleid: 207 pm  Date(midly): 04124118 FT TUL Liberec View fisid: 41.5 ym  Date(midiy): 04124/ FT TUL Liberac

Obrdzek 68 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly shora; kolektorovd kapalina Hz0 + 10 kapek PAL;

meritka 500 um, 50 um, a 10 um

s . . ] SN \
SEMHV: 200KV | SEMMAG: 100 x L VEGA3 TESCAN  SEM " B VEGA3 TESCAN SEM HV:20.0KV | SEMMAG: 5,00k | VEGA3 TESCAN
WO: 14.34 mm Det: SE 500 pm wo: 14, WD: 14.34 mm Det: SE 10 ym
View fleld: 2.08 mm | Gata{m/dly): 04/17/18 FTTULLibarec  View fleid: 208 ym _ Date{m/dly): 04/17118 FTTUL Liberec  View flald: 415 ym _ Date(midiy): 04/17118 FT TUL Liberac

Obrdzek 69 SEM snimky vldkenné vrstvy z modifikované jehly od kapaliny; kolektorovd kapalina 45 °C H20 + 5
kapek PAL; meritka 500 um, 50 um, a 10 um

4 b
VEGA3 TESCAN  SEM HV: 20.0 kv : L 0 X MAG: VEGA3 TESCAN|
WD: 14.28 mm Det: SE 50 ym WD: 14.27 mm Dat: SE 10um
FT TUL Liberec View fleld: 208 pm  Date(midly): 0411718 FT TUL Liberec View fleld: 41.5 um  Date(midiy): D4/17/18 FT TUL Liberec

Obrdzek 70 SEM snimky vidkenné vrstvy z modifikované jehly shora; kolektorovd kapalina 45 °C Hz0 + 5 kapek
PAL; méritka 500 um, 50 um, a 10 um
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SEMHV: 200KV | SEM MAG: 100 x i L VEGAI TESCAN  SEM UKV SEMMAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN SEMHV:20.0kV | SEMMAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN|
44 mm Det: SE 500 ym 1444 mm Det: SE 50 ym WD: 14.44 mm Det: SE 10pm
.08 mm | Date(mdry): 04117118 FT TUL Libarec View fleid: 208 pm  Date(midry): 04117118 FT TUL Liberec View fisid: 41.5 pm  Date(midiy): 04117(13 FT TUL Libersc

Obrdzek 71 SEM snimky pro vidkennou strukturu zvldknénou na hlinikovou folii z modifikované jehly do vétsiho

rezervodru; méritka 500 um, 50 um, a 10 um

N

SEMHV: 200KV | SEM MAG: 100 x VEGAI TESCAN SEMHV: 20.0kV  SEMMAG: 1.00 kx VEGA3ITESCAN SEM HV:20.0kV | SEMMAG: 5.00kx VEGA3 TESCAN|

.28 mm Det: SE 500 pm WD: 14.28 mm Det: SE 50 ym WD: 14.28 mm Det: SE 10ym
.08 mm | Date(midly): 0411718 FT TUL Libarec View fleid: 208 pm  Date(midry): 04117118 FT TUL Liberac View fisld: 41.5 pm | Date(midiy): 04/17(13 FT TUL Liberac

Obrdzek 72 SEM snimky pro vidkennou strukturu z modifikované jehly do vétsiho rezervodru od kapaliny;
kolektorovd kapalina H20; meritka 500 um, 50 um, a 10 um

i

SEM MAG: 100 x L VEGA3 TESCAN .0 KV, | EGA3 TES! X SEM MAG: 5.00 Kx L VEGA3 TESCAN|
WD: 14,48 mm Def wo: Dat: 10 um
FT TUL Liberec Vlew fleld: 208 pm  Date(midry): 04117/ FT TUL Liberec View fleld: 41.5 ym  Date(midiy): 04117/18 FT TUL Liberec

Obrdzek 73 SEM snimky pro vidkennou strukturu z modifikované jehly do vétsiho rezervodru shora; kolektorovd

kapalina H20; méritka 500 um, 50 um, a 10 um
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SEMHV:200kV | SEM MAG: 100 x VEGA3 TESCAN  SEM HV: 20.0 KV x VEGAITESCAN SEM HV:20.0KV | SEM MAG: 5,00k
wo! mm Det: SE 500 ym 14.05 mm WD: 14.05 mm Det: SE
.08 mm | Data{midiy): 0411718 FTTULLibarec  View fleid: 208 jm _ Date{m/dy): 04/17118 FTTUL Liberec  View field: 41.5 ym _ Date(midiy): 041718 FT TUL Liberac

Obrdzek 74 SEM snimky pro vidkennou strukturu z modifikované jehly do vétsiho rezervodru od kapaliny;

kolektorovd kapalina H20 + PAL; méritka 500 um, 50 um, a 10 um

SEMHV: 200KV | SEM MAG: 100 x VEGAI TESCAN  SEM 0KV SEMMAG: 1.00 kx VEGA3I TESCAN SEMHV:20.0KV | SEMMAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN|

.05 mm Det: SE 500 ym WD: 14.05 mm Det: SE 50 ym WD: 14.05 mm Det: SE 10ym
.08 mm | Date(midiy): 04117118 FT TUL Liberec Wlew fleid: 208 pm  Date(mid/y): 04/17/18 FT TUL Liberec View fisld: 41.5 pm  Date(midiy): 0411713 FT TUL Liberac

Obrdzek 75 SEM snimky pro vidkennou strukturu z modifikované jehly do vétsiho rezervodru shora; kolektorovd
kapalina Hz0 + PAL; méritka 500 um, 50 pum, a 10 um

A ¥ /
VEGA3 TESCAN  SE 0 1 VEGA3 TESCAN|
W .24 mm 50 ym WD: 15.25 mm
FT TUL Liberec leld: 208 um _ Date(m/dly): 04/24/18 FT TUL Liberec View fleld: 41.6 pm  Date(mid/y): FT TUL Liberec

Obrdzek 76 SEM snimky pro vidkennou strukturu z modifikované jehly do vétsiho od kapaliny; kolektorovd

kapalina glycerol; méritka 500 um, 50 um, a 10 um



SEM HV: SEM MAG: 100 x L VEGA3 TESCAN  SEM 7 X VEGA3 TESCAN SEM HV:20.0kV | SEM MAG: 5.00 | VEGA3 TESCAN
WD: 1534 mm Det: SE 500 pm WD: 1525 mm WD: 15.24 mm 10 m
View .08 mm_ Dato(midiy): 04124118 FTTULLibarec View field: 207 ym _Dato{m/dry): 041241 FTTUL Liberec  View floid: 41.5 i  Date(midiy): 04124118 FT TUL Liberec

Obrdzek 77 SEM snimky pro vidkennou strukturu z modifikované jehly do vétsiho rezervodru shora; kolektorovd

kapalina glycerol; méritka 500 um, 50 um, a 10 um

: = 5 /
2 i = - t
SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 100 x VEGA3 TESCAN  SEM HV: 20.1 VEGA3 TESCAN  SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 5.00 kx |
WD: 14,36 mm Det: SE 500 ym WO: 1436 mm 50 m WD: 1442 mm 70 um
Viow flold: 2.08 mm | ata{miay): 0417118 FTTuLLibarec  View fleld: 207 ym _ Data{midiy): 04/17/18 ETTULLiberer  View fleld: 41.5 pm _ Date(midiy): 04/17/13 FT TUL Liberac

Obrdzek 78 SEM snimky pro vidkennou strukturu z modifikované jehly do vétsiho rezervodru od kapaliny;

kolektorovd kapalina ethanol; méritka 500 um, 50 um, a 10 um

A : - | i -
VEGA3 TESCAN SEMHV: 200KV SEM MAG: 1.00 : 20, SEM MAG: 5.00 KX VEGA3 TE!

500 WD: 14.39 mm Det: SE 50 ym £ m Dy 10um

Det: :
vdly): 0411718 FT TUL Liberec View fleld: 208 pm  Date(mid/y): 04117118

5 um | Date(midiy): 04117118 | FT TUL Liberec

Obrdzek 79 SEM snimky pro vidkennou strukturu z modifikované jehly do vétsitho rezervodru shora; kolektorovd

kapalina ethanol; méritka 500 um, 50 pum, a 10 um



SEMHV: 200kV | SEM MAG: 10.0 kx | VEGA3 TESCAN

WD: 14.37 mm Det: SE 10 pm
View field: 41.5 ym |Date(m/d/y): 04/17/18 FT TUL Liberec

Obrdzek 80 SEM snimek pro déle zvldakiiovanou vidkennou strukturu z modifikované jehly shora; kolektorovd

kapalina ethanol; méritko 10 um; shish-kebab struktura
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