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(57 1. Sposoéb wytwarzania nanowtékien, polegajacy na sporzadzeniu roztworu przedzalniczego

polimerow, wprowadzaniu tego roztworu, za pomoca kapilary, do pola elektrostatycznego, ktore wy-
twarza sie miedzy elektrodg ztaczong ze zrodtem pradu i umieszczong pod nig elektrodg uziemiong
i odbieraniu wtdkien uformowanych w polu elektrostatycznym na powierzchni elektrody uziemionej, zna-
mienny tym, Zze roztwor przedzalniczy sporzadza sie z polimeréw naturalnych lub syntetycznych,
w wyniku rozpuszczenia ich w wodzie, rozpuszczalnikach organicznych lub w wodnych roztworach tych
rozpuszczalnikow, korzystnie z celulozy w drodze rozpuszczenia jej w N-tlenku-N-metylomorfoliny lub
z poli(tlenku etylenu) w drodze rozpuszczenia go w wodzie lub alkoholu, do roztworu tego ewentual-
nie dodaje sie substancje modyfikujace o wielkosci drobin ponizej 30 nm i przed wprowadzeniem
roztworu przedzalniczego do pola elektrostatycznego doprowadza sie do niego prad elektryczny za
pomocy elektrody ztagczonej ze zrédiem pradu, nadto dobiera sie ksztalt elektrody ztaczonej ze zro-
dtem pradu oraz ksztatt elektrody uziemionej w zaleznosci od wymaganego ksztattu i formy geome-
trycznej formowanych widkien.



2 PL 197 202 B1

Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania nanowitokien.

Wibkna celulozowe, o srednicy powyzej 5 p, otrzymuje sie z roztwordéw celulozy w N-tlenku-N-
-metylomorfoliny (NMMO) w drodze zmieszania celulozy z wodnym roztworem NMMO, odparowania
wody z powstatego ukfadu celuloza-NMMO-woda, przefiltrowania przygotowanego w ten sposoéb roz-
tworu przedzalniczego, ktéry przettacza sie przez otwory dyszy przedzalniczej do przestrzeni po-
wietrznej, a nastepnie poddaje dziataniu wodnej kapieli przedzalniczej, suszy i kondycjonuije.

Znany jest sposob wytwarzania mikrowtékien o srednicy 0,5 - 5,0 u, z polimeréw naturalnych
takich, jak chityna i jej pochodne oraz z polimeréw syntetycznych, na przykfad poliamidéw, poliestréw
i poliakrylanéw, technikg widkien wielosktadnikowych, polegajacy na sporzadzeniu mieszaniny polime-
réw, ktérg w postaci roztworu przedzalniczego lub stopionego ptynu przedzalniczego przettacza sie
przez otwory dyszy przedzalniczej do srodowiska ciektego lub gazowego i po zestaleniu przeprowa-
dza sie rozdzielanie sktadnikéw wtdkna w drodze mechanicznej fibrylizacji lub wybiérczego rozpusz-
czania.

Znany jest sposéb wytwarzania nanowtokien o srednicy ponizej 100 nm, z polimeréw synte-
tycznych o bardzo duzym ciezarze czasteczkowym, najczesciej poli(tlenku etylenu), polegajacy na
tym, ze sporzadza sie roztwér polimeru w rozpuszczalniku, o stezeniu 4%, roztwér ten dozuje sie, za
pomoca szklanej kapilary ztgczonej ze zrédiem pradu o napieciu 10 kV, na metalowg siatke ztgczong
Z uziemieniem, umieszczong pod kapilarg. Roztwér polimeru wyptywajacy z kapilary jest rozciggany
w polu elektrostatycznym, wytworzonym miedzy kapilarg i siatkg i uformowane w ten sposéb wiékna
opadajg na siatke tworzac mate widkien utozonych w réznych kierunkach.

Sposéb wytwarzania nanowtékien, polegajacy na sporzadzeniu roztworu przedzalniczego poli-
meroéw, wprowadzaniu tego roztworu, za pomoca kapilary, do pola elektrostatycznego, ktére wytwarza
sie miedzy elektrodg ztgczong ze zrédiem pradu i umieszczong pod nig elektrodg uziemiong i odbie-
raniu wtdkien uformowanych w polu elektrostatycznym na powierzchni elektrody uziemionej, wedtug
wynalazku charakteryzuje sie tym, ze roztwér przedzalniczy sporzadza sie z polimeréw naturalnych
lub syntetycznych, w wyniku rozpuszczenia ich w wodzie, rozpuszczalnikach organicznych lub
w wodnych roztworach tych rozpuszczalnikéw, korzystnie z celulozy w drodze rozpuszczenia jej w N-
-tlenku-N-metylomorfoliny lub z poli(tlenku etylenu) w drodze rozpuszczenia go w wodzie lub alkoholu,
przy czym do roztworu tego ewentualnie dodaje sie substancje modyfikujace o wielkosci drobin poni-
zej 30 nm. Do roztworu przedzalniczego, przed wprowadzeniem go do pola elektrostatycznego, do-
prowadza sie prad elektryczny za pomocgq elektrody ztaczonej ze zrédtem pradu. Nadto dobiera sie
ksztatt elektrody ztaczonej ze zrodtem pradu oraz ksztatt elektrody uziemionej w zaleznosci od wyma-
ganego ksztaitu i formy geometrycznej formowanych witékien. Elektrode ztgczong ze zréditem pradu
stanowi metalowa kapilara dozujaca roztwér przedzalniczy do pola elektrostatycznego lub metalowa
elektroda umieszczona wewnatrz szklanej kapilary dozujacej roztwér przedzalniczy. Jako elektrode
ztaczong z uziemieniem stosuje sie korzystnie metalowa siatke, ptytke, pierscien, spirale.

Sposéb wedtug wynalazku umozliwia otrzymanie nanowtdkien o srednicy ponizej 100 nm, o po-
zadanych wtasciwosciach oraz pozgdanym ksztaicie i formie geometrycznej, zaréwno z polimeréw
naturalnych jak i syntetycznych.

Sposéb wedtug wynalazku ilustrujg blizej nizej podane przykiady nie ograniczajac jego zakresu.

Przyktad I

Przygotowano roztwér przedzalniczy celulozy w NMMO, zawierajgcy 82,8% NMMO, 13,2% wo-
dy i 4% celulozy, o stopniu polimeryzacji 650. Roztwér ten umieszczono w szklanym pojemniku
ogrzewanym do temperatury 115°C, zakonczonym metalowa kapilarg, wewnatrz ktérej umieszczono
metalowg elektrode ztgczong ze zrédtem pradu o napieciu 10 kV. 5 cm ponizej kapilary, tuz pod po-
wierzchnig wody, umieszczono uziemiong, miedziang siatke, zawierajaca 80 otworéw/cm?. Roztwor
przedzalniczy dozowano z szybkoscig 2 ml/godz. do pola elektrostatycznego, wytworzonego miedzy
kapilarg i elektrodg uziemiona. Witékna uformowane w polu elektrostatycznym uktadaty sie na mie-
dzianej siatce. Po okoto 30 minutach formowania wtékien, siatke z naniesionymi na nig wiéknami wy-
suszono i za pomocg mikroskopu elektronowego stwierdzono, iz wytworzone nanowtékna posiadaty
grubosé réwna 80 nm.

Przyktad Il

Przygotowano roztwér przedzalniczy zawierajacy 82,2% NMMO, 12,8% wody, 4,0% celulozy
oraz 1% dwutlenku krzemu w postaci drobin o $rednicy 7 nm. Roztwér ten umieszczono w szklanym
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pojemniku ogrzewanym do temperatury 115°C, zakonczonym szklang kapilarg, wewnatrz ktorej
umieszczono metalowg elektrode ztaczong ze zrédiem pradu o napieciu 7 kV. Roztwor przedzalniczy
dozowano z szybkoscig 3 ml/godz. do pola elektrostatycznego, wytworzonego miedzy kapilarg i uzie-
miong miedziang ptytkg, umieszczong 5 cm ponizej kapilary, tuz pod powierzchnig wody. Witékna
uformowane w polu elektrostatycznym osadzaly sie na miedzianej ptytce. Plytke z osadzonymi wiok-
nami wysuszono i za pomocg mikroskopu elektronowego stwierdzono, iz wytworzone nanowt6kna
posiadaty srednice réwng 30 nm. Nadto charakteryzowaty gtadkg powierzchnig i bialg matowg barwa.

Przyktad Il

Przygotowano roztwér przedzalniczy poli(tlenku etylenu) o ciezarze czasteczkowym 400.000,
w wodzie, o stezeniu 4%. Roztwor ten, po przefiltrowaniu, wprowadzono do szklanego pojemnika
zaopatrzonego w szklang kapilare, wewnatrz ktérej umieszczono metalowg igte ztaczong ze zrodtem
pradu o napieciu 4 kV. 5 cm ponizej kapilary umieszczono uziemiong miedziang siatke o gestosci 120
otworéw/cm?. Roztwér poli(tlenku etylenu) dozowano z szybkoscig 5 ml/godz. do pola elektrostatycz-
nego, wytworzonego miedzy kapilarg i uziemiong miedziang siatkg. Wtdkna uformowane w polu elek-
trostatycznym osadzaly sie na miedzianej siatce. Po 30 minutach formowania wiékien stwierdzono,
iz siatka byta catkowicie pokryta nanowtdknami o srednicy réwnej 70 nm.

Przyktad IV.

Przygotowano wodny roztwoér poli(tlenku etylenu) o ciezarze czasteczkowym 400.000, o steze-
niu 4%, zawierajacy TiO, o wielkosci czastek 25 nm w ilosci 5% w stosunku do masy poli(tlenku etyle-
nu). Roztwor ten, po przefiltrowaniu, wprowadzono do szklanego pojemnika zaopatrzonego w szklang
kapilare, wewnatrz ktérej umieszczono ptaski precik metalowy ztaczony ze zrédtem pradu o napieciu 8 kV.
20 cm ponizej kapilary umieszczono uziemiong miedziana siatke o gestosci 120 otworéw/cm?. Roz-
twor poli(tlenku etylenu) dozowano z szybkoscig 5 ml/godz. do pola elektrostatycznego, wytworzone-
go miedzy kapilarg i uziemiong miedziang siatkg. Wtékna uformowane w polu elektrostatycznym osa-
dzaly sie na miedzianej siatce. Po zakonczeniu formowania wtékien stwierdzono, iz wytworzone na-
nowtékna posiadaty srednice réwng 20 nm.

Przyktad V.

Przygotowano roztwér poli(tlenku etylenu) o ciezarze czasteczkowym 400.000 w metanolu,
0 stezeniu 4%. Roztwoér ten, po przefiltrowaniu, wprowadzono do szklanego pojemnika zaopatrzonego
w metalowg kapilare, ktérg ztgczono ze zrédiem pradu o napieciu 7 kV. 20 cm ponizej kapilary umieszczo-
no uziemiong miedziang siatke. Roztwér poli(tlenku etylenu) dozowano z szybkoscig 3 ml/godz do
pola elektrostatycznego, wytworzonego miedzy kapilarg i uziemiong miedziang siatkg. Wtdkna ufor-
mowane w polu elektrostatycznym osadzaty sie na miedzianej siatce. Po zakonczeniu formowania
wibkien za pomoca mikroskopu elektronowego stwierdzono, iz wytworzone nanowtdkna posiadaty
srednice rowng 120 nm.

Przyktad VI

Przygotowano wodny roztwér poli(tlenku etylenu) o ciezarze czasteczkowym 400.000, o steze-
niu 4%, zawierajacy zawiesine SiO, o wielkosci czastek 55 nm w ilosci 20% w stosunku do masy po-
littlenku etylenu). Roztwor ten, po przefiltrowaniu, wprowadzono do szklanego pojemnika zaopatrzo-
nego w szklang kapilare o srednicy otworu 0,5 mm. Metalowg elektrode w postaci iglty, ztaczong ze
zrédtem pradu o napieciu 5 kV, umieszczono w kapilarze tak, aby jej koniec znajdowat sie na wysoko-
sci konca kapilary. 16 cm ponizej kapilary umieszczono uziemiong mosiezng plytke. Roztwér po-
li(ttlenku etylenu) dozowano z szybkoscig 5 ml/godz. do pola elektrostatycznego, wytworzonego mie-
dzy kapilarg i uziemiong mosiezng ptytkg. Wtékna uformowane w polu elektrostatycznym osadzaty sie
na miedzianej ptytce. Po 30 minutach formowania wiékien stwierdzono, iz otrzymano nanowi6kna
o $rednicy 130 nm.

Przyktad VI

Przygotowano wodny roztwor poli(tlenku etylenu) o ciezarze czasteczkowym 400.000, o steze-
niu 4%. Roztwor ten, po przefiltrowaniu, wprowadzono do szklanego pojemnika zaopatrzonego
w szklang kapilare o srednicy otworu 0,5 mm. Metalowa elektrode w postaci igty, ztaczong ze zrédiem
pradu o napieciu 5 kV, umieszczono w kapilarze tak, aby jej koniec znajdowat sie na wysokosci konca
kapilary. 16 cm ponizej kapilary umieszczono uziemiony pierscien o srednicy 30 mm z drutu miedzia-
nego o srednicy 1,2 mm. Roztwér poli(tlenku etylenu) dozowano z szybkoscig 5 ml/godz do pola elek-
trostatycznego, wytworzonego miedzy kapilarg i uziemionym pierscieniem. Wibkna uformowane
w polu elektrostatycznym osadzaly sie na miedzianym pierscieniu. Po 30 minutach formowania wté-
kien stwierdzono, iz pierscien jest pokryty siatkg z nanowtdkien o srednicy 17 nm.
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Przyktad VI

Przygotowano wodny roztwor poli(tlenku etylenu) o ciezarze czasteczkowym 400.000, o steze-
niu 4%. Roztwor ten, po przefiltrowaniu, wprowadzono do szklanego pojemnika zaopatrzonego
w szklang kapilare o srednicy otworu 0,5 mm. Metalowa elektrode w postaci igty, ztaczong ze zrédiem
pradu o napieciu 5 kV, umieszczono w kapilarze tak, aby jej koniec znajdowat sie na wysokosci konca
kapilary. 15 cm ponizej kapilary umieszczono spirale z drutu miedzianego o srednicy 1,2 mm, ktérej
srodek uziemiono. Roztwor poli(tlenku etylenu) dozowano z szybkoscig 5 ml/godz. do pola elektrosta-
tycznego, wytworzonego miedzy kapilarg i uziemionym pierscieniem. Wiékna uformowane w polu
elektrostatycznym osadzaly sie na spirali. Po 45 minutach formowania widkien stwierdzono, iz spirala
jest pokryta utozonymi na niej promieniscie nanowtdknami o srednicy 10 nm.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania hanowtdkien, polegajacy na sporzadzeniu roztworu przedzalniczego po-
limeréw, wprowadzaniu tego roztworu, za pomoca kapilary, do pola elektrostatycznego, ktére wytwa-
rza sie miedzy elektrodg ztgczong ze zrédtem pradu i umieszczong pod nig elektrodg uziemiong i od-
bieraniu wtékien uformowanych w polu elektrostatycznym na powierzchni elektrody uziemionej, zna-
mienny tym, ze roztwOr przedzalniczy sporzadza sie z polimeréw naturalnych lub syntetycznych,
w wyniku rozpuszczenia ich w wodzie, rozpuszczalnikach organicznych lub w wodnych roztworach
tych rozpuszczalnikéw, korzystnie z celulozy w drodze rozpuszczenia jej w N-tlenku-N-metylomorfoliny
lub z poli(tlenku etylenu) w drodze rozpuszczenia go w wodzie lub alkoholu, do roztworu tego ewentu-
alnie dodaje sie substancje modyfikujace o wielkosci drobin ponizej 30 nm i przed wprowadzeniem
roztworu przedzalniczego do pola elektrostatycznego doprowadza sie do niego prad elektryczny za
pomocg elektrody ztaczonej ze zrédiem pradu, nadto dobiera sie ksztalt elektrody ztaczonej ze zro-
diem pradu oraz ksztalt elektrody uziemionej w zaleznosci od wymaganego ksztaitu i formy geome-
trycznej formowanych wiékien.

2. Sposob wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze elektrode ztgczong ze zrddiem pradu stanowi
metalowa kapilara dozujgca roztwér przedzalniczy do pola elektrostatycznego lub metalowa elektroda
umieszczona wewnatrz szklanej kapilary dozujgcej roztwor przedzalniczy.

3. Sposob wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze jako elektrode zigczong z uziemieniem ko-
rzystnie stosuje sie metalowg siatke, ptytke, pierscien, spirale.
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