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A tudomany jelenlegi allasa

Nanoszalaknak nevezziik az olyan szalakat, melyek jellemzé mérete a nanométeres
tartoméanyba esik, vagyis 1-1000 nm (1 nm = 10" m) kozétt van. A jellemzd méret ti. kerek
keresztmetszetii szalak esetén a szalatméré (D), mig egyéb szalgeometridk esetén a szél
keresztmetszetébdl szarmaztatott egyenértékli  szalatmér6. A  szadl hossza (L)
nagyséagrendekkel nagyobb, mint a jellemz6 mérete (L/D>100).

Az elektrosztatikus szalképzés soran jellemzéen nanoszalakat hozunk létre egy un.
szalképzésre szant anyagbdl, ami lehet polimer oldat, 6mledék vagy egyéb folyadék. A
szalképz6 fej és egy ellenelektroda kdzé elektromos fesziiltséget kapcsolunk, aminek hatéséra
kialakul egy elektrosztatikus erdtér. Az elektrosztatikus er6tér kapcsolatba 1ép a szalképzésre
szant anyaggal, ami jellemzOen csepp alakban van jelen egy kapillaris szabad végén. A
szalképzésre szant anyag deforméacidjaért és szalakka alakulasaért az elektrosztatikus
ertérben kialakulo elektrosztatikus erdk a felelosek, ellentétben a hagyoményos szalképz6
eljarasokkal, ahol mechanikai eréket hasznalnak. A szalforma kialakuldsa utan a szalak az
elektromos toltéstaszitds miatt megnyulnak, €s szintén emiatt teritddnek szabalytalan szalas
struktiraban. A széalak megszilardulasa az olddszer elparolgasaval, illetve az dmledék vagy
olvadék lehtilésével torténik, ami a kialakuld szalak nagy fajlagos feliilete miatt kdnnyen
megvalosul. Az elektrosztatikus szalképzés miikodésérol és felhasznélési tertileteir6l béséges
kitanitast talalunk Andrady k('inyvében].

Az elektrosztatikus szalképzés (electrospinning) egy olyan széles korben ismert eljaras, amit
mar 1902-ben szabadalmaztatott Cooley J.F. [US 692,6319], valamint Morton W.J. [US
705,691]. Kés6bb ezt az eljarast fejlesztette tovabb Formhals, aki szdmos szabadalmat irt az
1930-as és '40-es években [US 197,5504; US 218,7306]. Rayleigh foglalkozott 1882-ben’
még a legelsd elektrosztatikus szalképzéssel kapcsolatos szabadalmak megjelenése el6tt
folyadékok viselkedésével elektromos erdterekben, ami lényegében az elektrosztatikus
szalképzés €s elektroporlasztas alapjanak tekinthetd. Az eljaras hatasmechanizmusaval késébb

Taylor foglalkozott az 1960-as években’. A folyadékcsepp elektrosztatikus uton kialakuld

! Andrady A. L.: Science and technology of polymer nanofibers. John Wiley & Sons, Inc., New Jersey (2008).

? Rayleigh L.: On the equilibrium of liquid conducting masses charged with electricity. Philosophical Magazine,
14, 182-184 (1882).

* Taylor G.: Electrically Driven Jets. Proceedings of the Royal Society of London. Series A, Mathematical and
Physical Sciences, 313, 453-475 (1969).
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deformalt alakjat széles korben Taylor-kupnak nevezik. Az elektrosztatikus széalképzési
eljaras az 1990-es évektol kezdve lett népszerli, amikor is a nanotechnolégidk kezdtek
megjelenni és elterjedni. Ez a népszeriiség a mai napig érzékelheté az elektrosztatikus
szalképzéssel kapcsolatos kutatasok és szabadalmak egyre novekvé szamén [US
2010/0084793, US 2010/0173035, US 6641773, US 2010/0283189, US 2007/0018361].

A figyelem kozpontjaba azért keriilhetett ez az eljards, mert alkalmazdsival egyetlen
technoldgiai lépésben lehet eldallitani nanoszalas anyagokat. A szalak kialakitasa, azok
alakjanak rogzitése és azok strukturaba rendezése, mas néven teritékképzés sem idében, sem
térben nem kiiloniil el egymastol. Emiatt az elektrosztatikus szalképzés koltséghatékony
alternativat kinal nanoszalak el6allitasara.

Az eljaras soran szamos technolégiai korlat adoédik. Ilyen példaul, hogy az elterjedt és
egyszeri eloallitdsi modszerrel csak rendezetlen, kétdimenzids szalas szerkezetek un.
szélpaplanok hozhatok létre. Ezt kikiiszobolendd, szamos mddositott szalképzd fejet és
elrendezést fejlesztettek ki. Igy a modositott eljarassal eldallithatok kézel parhuzamosan futd
szdlakbol 4116, de véges hosszusagi szalfolyamok®, potencidlisan végtelen hossziisagu
fonalak® és font fonalak®, valamint kiilonbdzé 3 dimenziés nanoszalas szerkezetek’ is. Ezen
kiviil nanoszalakkal bevonatolhatok hagyomanyos textilidk [US 7618702, CZ 2003-2414
(294274)] , papirlapok [US 2007/0148365] és fonalak [US 2010/0148404] egyarant.

A masik technolégiai korlat az eredeti eljards kis termelékenysége. A szalképzés
hagyomanyosan egyetlen kapillarisbol torténik. A kapillaris végén kialakulo egyetlen csepp
mérete korlatozott, igy a szalképzésre szant anyag anyagéarama is igen kicsi, jellemzden a 0,1 -
5 ml/éra tartomanyon beliil mozog. A termelékenység korlatainak kikiiszobolésére szamos
modositott eljaras és szalképzo gép sziiletett. Ezek a megoldésok két csoportba sorolhaték.

Az elsé csoportba azok az eljarasok tartoznak, melyek a kapilldrisok szamat novelik meg.

4 Dalton P.D., Klee D., Moller M.: Electrospinning with dual collection rings. Polymer, 46, 611-614 (2005).

5 Smit E., Biittner U., Sanderson R.D.: Continuous yarns from electrospun fibers. Polymer, 46, 2419-2423
(2005).

® Teo W.-E., Gopal R., Ramaseshan R., Fujihara K., Ramakrishna S.: A dynamic liquid support system for
continuous electrospun yarn fabrication. Polymer, 48, 3400-3405 (2007).

7 Simonet M., Schneider O.D., Neuenschwander P., Stark W.J.: Ultraporous 3D polymer meshes by low-
temperature electrospinning: Use of ice crystals as a removable void template. Polymer Engineering & Science,
47,2020-2026 (2007).
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Elterjedt megoldas, hogy a kapillaris tiik vagy furatok szamat megnovelik, igy a
termelékenység a kapillarisok szdmaval lényegében egyenesen aranyosan novelhets®. Ez az
egyszeri megoldas szamos Ujabb problémat vet fel. A sok szdz vagy ezer tit tartalmazo
kapillaris szalképzé fej eloallitisa meglehetésen koltséges. A karbantartasr6l ugyanez
mondhatd el, mivel a kapillarisok gyakorlatban is el6fordulé beszéradasa esetén igen nehéz és
idoigényes azokat tisztitani. Emellett az oldat, vagy omledék 4ramanak szabalyozasa is
nehézkes. Egyes tiikkbe kevesebb anyag jut, amig masokon az tulcsordul.

Hasonlé megoldas, amikor kapillaris tik helyett kapillaris furatokat alkalmaznak’. Az
eldallitasi koltségeket ez csokkenti és a konstrukcid is egyszerlibb, azonban a tisztitas és
karbantartds ugyanolyan bonyolult €s kényelmetlen. Az elézéekben ismertetett sok tis
eljarashoz képest hatranyként az mondhato el, hogy amennyiben a szalképz6 fejet nedvesiti az
oldat, ugy a furaton 1év6 csepp mar egy igen kis méret felett szétfolyik, szétteriil a szalképzo
fej felszinén, ezzel hatraltatja a Taylor-kapok kialakulasat, ami beszaradasokhoz vezethet.
Ennél jobb megoldast kinal Andrady és tarsai [US 7134857] szabadalma. Ebben egy forgd
hengeres szalképz6 fej paléstjat latjak el szdmos kapillarissal, az oldat adagolasat pedig a
nyomas €s a fordulatszam szabalyozasaval érik el. A szalgytijté ebben az esetben a hengerrel
koncentrikusan van kialakitva, igy az egyenletes szalpaplan-vastagsag biztositott.

A kapillarisok szdmanak novelése mellett a masik csoportot azok az eljarasok alkotjak,
melyek nyilt folyadékfelszint alkalmaznak a szélképzésre.

Ezt a modszert elészor Yarin és Zussman'® alkalmazték. Az eljarasuk lényege, hogy egy nagy
felszinen szétteriild magneses folyadékra helyeznek egy vékony polimer oldat filmet, majd a
magneses folyadékon kitiiremkedéseket hoznak létre elektromégneses tuton. Ezekrél a
kitiiremkedésekrél az ugynevezett csucshatasnak koszonhetéen aztan ki lehet alakitani a
Taylor-kupokat, €s nanoszédlak képezhetdk. Az eljaras nehézkességét mutatja, hogy nem

terjedt el a gyakorlatban.

% Theron S.A., Yarin A.L., Zussmann E., Kroll E.: Multiple jets in electrospinning: experiment and modeling.
Polymer 46, 2889-2899 (2006).

® Varabhas J.S., Chase G.G., Reneker D.H.: Electrospun nanofibers from a porous hollow tube. Polymer, 49,
4226-4229 (2008).

' Yarin A.L., Zussman E.: Upward needleless electrospinning of multiple nanofibers. Polymer, 45, 2977-2980
(2004).
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Hasonléan nyilt folyadékfelszinrél mikodik a buborékos elektrosztatikus szalképzés is'', ami
polimer oldatokhoz hasznélhat6. A nyilt folyadékfelszinen a kitliiremkedéseket, a nagyobb
gorbiileteket ebben az esetben a folyadékba vezetett gaz buborékjai adjék. Jelentds probléma
lehet ennél az eljarasndl a nagy nyilt folyadékfelszinen parolgd olddszer, valamint az oldat
jelentdsen kihat.

Nyilt folyadékfelszint hasznal Jirsak és tarsai [U.S. W02005024101] szabadalma is, aminek
soran a polimer oldat egy kadban helyezkedik el. Egy forgd alkatrész taldlhaté ebben a
kédban, ami a sajat felszinét nedvesiti a szalképzésre szant anyaggal. Ez a forgd alkatrész
legegyszerlibb esetben henger, de lehetnek rajta kiilonbozod érdesitések, hornyok stb. is.
Elképzelhetd, hogy a henger nem t6mor, hanem paléstjanak alakjat egymassal parhuzamosan
kifeszitett huzalok kovetik le. Lassu forgasi sebességeknél a képzodott folyadék film
betoményedhet, ami valtoztatja a szalak vastagsagat szélesebb méreteloszlast kialakitva,
valamint a kialakult Taylor-kupok joval az djra oldatba meriilés el6tt megsziinhetnek, ami a
termelékenységet rontja. Gyors forgasi sebességeknél viszont a kialakulé Taylor kapok
¢lettartama rovidiil le a gyors oldatba meriilés miatt, ami ugyancsak a termelékenységet
rontja. Szintén hasonlé szabadalom Chang és Lee [US 7600990] szabadalma. Ebben az
esetben a forgod elem a kadbol felviszi az oldatot egy kifeszitett huzalra, amir6l folytonos
tizemben képezhetdk nanoszalak.

Ezeknél a nyilt folyadékfelszint alkalmazd eljarasoknal hatranyként altalanossagban
elmondhatd, hogy az adagolasi sebesség kontrollalasi lehetésége igen korlatozott, tovabba a
szalképzésre szant alapanyag egy nyitott feliiletii tartalyban van, ami eldnytelen, mert az oldat
olddszere szalképzés kozben pérolog a tartalybol, az oldat viszkozitdsa megndvekedik, ami a
folytonos tizemi gyartas kdzben a széltulajdonsagok megvaltozasahoz vezethet. Emellett az
oldat jelentés mennyiségli nedvességet is megkdthet a levegébdl, ami a szalképzési
folyamatot ugyancsak negativan befolyasolhatja. Amennyiben ipari méretekben alkalmazzuk
ezeket, és a munkateret szell6ztetjilk az oldoszerek eltavolitasa végett, ugy a parolgas még
intenzivebb lesz. Ezen tilmenden amennyiben a szalképzésre szant folyadékban kis méretii

részecskék vannak (pl. szén nanocsévek, montmorillonit stb.), ugy ezek a folyamat sordn

"' Liu Y., He J-H.: Bubble electrospinning for mass production of nanofibers. International Journal of Nonlinear
Sciences and Numerical Simulation, 8, 393-396 (2007).
YangR., He J., Xu L., Yu J.: Bubble-electrospinning for fabrication nanofibers. Polymer 50, 5846-5850 (2009).
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leiilepedhetnek a tartaly aljara, és belolilk id6vel kevesebb keriil a szalakba. Ezek az
elénytelen események nem, vagy csak kis mértékben lépnek f6l kapillarison keresztiili
szalképzésnél, azonban ennél a megoldasnal a korabban emlitett termelékenységi €s tisztitasi
hétranyokkal kell szamolni.

Thoppey és tarsai ,,csészés” elektrosztatikus szalképzési eljarast (bowl electrospinning)
publikaltak'?, miszerint egy fémbol késziilt Petri-csésze alakii edénybe toltotték a
szalképzésre szant folyadékot (polietilén-oxid vizes oldatat). Nagyfesziiltséget kapcsolva az
edényre, az edény élérdl szalak képzodtek nagyjabol 40-szer nagyobb termelékenységgel,
mint egyetlen kapillaris esetében. A modszer legfébb hatranya, hogy csak szakaszos gyartast
biztosit, mivel megszlnik a szalképzddés, amint a folyadékszint az edény pereme ala siillyed.
Az adagolasi sebesség nem szabalyozhaté. A kordbban mar emlitett nagyméretii szabad
folyadékfelszin miatti olddszer elparolgas/betoményedés jelentds lehet allas és a folyamat
kozben egyarant. Tovabba az tilepedés ebben az esetben még inkéabb jelentkezhet.

Lu és tarsai egy forgatott kipot hasznaltak elektrosztatikus szalképzé fejként'®, és polivinil-
pirrolidon etanolos oldatat adagoltak a kup paléstjara, ami a gravitacio hataséra lefolyt a kip
éléhez, ahonnan a szédlképzés tortént. Egy kapillarisos szalképzéshez képest ezzel a
modszerrel jelentdsen tudtdk novelni a termelékenységet. Ennek a modszernek is az egyik
legfobb hatranya, hogy nagy folyadék-levegd (gaz) hatarfeliiletnek csak toredékét hasznélja
szalképzésre (nedvesitett kap éle), mig a maradék feliileten (nedvesitett kip palaston) jelentds
parolgas, betoményedés, beszaradas, vizgéz abszorpcié mehet végbe. A moédszer tovabbi
hétranya, hogy csak feliilr6l lefelé miikodik a szalképzés, lecsepegés konnyen el6fordulhat a
gravitadcid miatt hibat okozva a termékben, valamint az adagoldas nehezen szabdlyozhato,
mivel a szalképzési anyag lecsorgasat a gravitacio €s a kup geometridja €s az oldat nedvesitd
tulajdonsaga hatarozza meg.

Mindezek alapjan megéllapithatd, hogy nagy sziikség van egy olyan 10j elektrosztatikus
szélképzési eljarasra, mely esetében az adagolds jol szabalyozhato, nagy termelékenység
érheté el folytonos lizemben is, a tisztitds konnyen Kkivitelezhetdé, az egy kapillérisos

szalképzésnél kaphatd szalakhoz hasonldan vékony szalak gyarthatok, és a szalképzésre nem

12 Thoppey, N., Bochinski, J., Clarke, L., Gorga, R: Edge electrospinning for high throughput production of
quality nanofibers, Nanotechnology, 22 345301 (2011)

¥ Lu, B., Wang, Y., Liu, Y., Duan, H., Zhou, J., Zhang, Z., Li, X., Wang, W., Lan, W: Superhigh-Throughput
Needleless Electrospinning Using a Rotary Cone as Spinneret, Small, 6 1612-1616 (2010)
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kihasznélt szabad folyadékfelszin minimalizalt (jelentésen lecsokkentve a parolgast és a

betéményedés, beszaradas, vizgdz abszorpcid esélyét).

A talalmany célja

A taldlmany célja egy olyan nagy termelékenységli szalképzési eljards megvalositasa az
ismert szalképzési megoldasok hatranyainak kikiiszébolésével, amivel ultrafinom szélak, akar
nanoszalak is el@allithatok. A talalmany célja egyesiteni a kapillarisokkal és a szabad
folyadékfelszinnel miikodo szalképzo fejek eldnyeit. A talalmany célja tovabba a szalképzésre
szant anyag folyamatos aramoltatasaval egy folyamatos szalképzési eljaras megvalositasa, €s
egyben a szalképzési anyagba kevert részecskék vagy adalékok kiiilepedésének elkertilése.
Cél, hogy a folyamatos gyartas soran eldallitott termék azonos minésége rovid €s hossziatavon
is biztosithaté legyen. Tovabba a taldlmany targyat képezé széalképzd eljarashoz tartozd
szalképz6 fej kialakitdsanak koszonhetéen konnyen tisztithaté és egyszertien karbantarthatéd
legyen, szemben a kapilléris eljarasokndl hasznaltakkal, valamint az oldat adagolasa is
egyszeriien, pontosan szabalyozhatd, és a beszaradas és vizgdz adszorpci6 is elkeriilhetd
legyen. A taldlmany célja, hogy a nagyfesziiltséget minél hatékonyabban hasznélja fel a
szalak el6allitasara, tehat a szalképzeés a szalképzo fej olyan pontjairdl térténjen, ahol a lokalis
térer6sség nagy. Cé€l, hogy a taldlmany targyat képzoé szalképzé fej konnyen beilleszthetd
legyen mar meglévo elektro-szalképzd berendezésekbe, igy létrehozvan szintén a taldlmany

targyat képezo6, modositott elektro-szalképzé eljarast.

A talalmany legfontosabb uj elemei

Talalmanyunk abbdl a felismerésbol indul ki, hogy nanoszalak nemcsak kerek kapillarisokbdl
és nyilt folyadékfelszinrdl allithatok eld, hanem keskeny, vagy széles réseken egy iranyban
ataramoltatott szalképzésre szant anyagokbdl is. A rést, mivel szélessége jellemzden
elhanyagolhaté hosszanti kiterjedése mellett, ezért egyszeriien egy vonalszerli geometrianak
tekintjiik és jellemz0d, hosszanti alakjanak a leirasarara a rés-vezérgorbe kifejezést hasznaljuk.
Amennyiben fontos, a rés egyéb kiterjedése is, ugy a résprofil kifejezést alkalmazzuk a rés
rés-vezérgdrbe adott pontjaban vett merdleges metszetére. (a rés-vezérgorbe adott pontban
vett irdnyvektora a metsz6 sik normalvektora). A résprofil a rés-vezérgérbe mentén elénydsen
allando.
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A felismerés része az is, hogy a résméret csokkentésével a parolgas csokkenthetd, az
ataramoltatas sebessége novelhetd, ami elényds a szalképzésre nézve, azonban a szalképzés
folyamatat leginkabb a rést hatarold, elénydsen kiélezett elektroda, vagy elektrodéak
fesziiltsége €s geometriai kialakitasa befolyasolja, mivel ott az elektromos t6ltések a
cstcshatasnak kdszonhetden koncentralédnak. A taldlmanyszintii felismerés része a szalképzd
fej megfelel6 és elonyosen kivitelezhetd kialakitasainak megalkotasa, valamint a szalképz6 fej
alkalmazésa elektrosztatikus szalképz6 rendszerekben szintén a talalmany részét képezik.

A taldlmany legfontosabb ujdonsaga, hogy a szalképzésre szant oldatot, illetve 6mledéket a
talalmény részét képz6 szalképzo fej résszerii nyilasan juttatjuk at. Ez a résszert nyilas egy
vonalszerii folyadékalakot biztosit a rés-vezérgorbe alakjanak megfeleléen. A résen
ataramoltatott szalképzésre szant anyag érintkezik a szalképzoé elektrodaval, ami a cstcshatas
révén a rés mentén koncentrdlja az elektrosztatikus toltéseket. Az elektrodaval érintkezd
folyadék hosszi vonalszerli felszinén igy a Taylor kupok hatékonyan, nagy szamban,
onszervez6dé modon képzdédnek. A lokdlis toltéskoncentracié tovabb segiti a hatékony
eléallitast, igy lehetové téve az egyedi kapillariséndl akar nagysdgrendekkel nagyobb
termelékenységet.

Taldlméany szintii felismerésiink, hogy elényds a fejet kis fordulatszammal forgatni a Taylor-
kapok, valamint a viszkézus folyadék egyenletes eloszlatasara a rés-vezérgdrbe mentén, a rés-
vezérgorbéjének gyakorlatban nem tokéletesen kivitelezett vizszintezésének kompenzalésara.
Meglepé moédon azt tapasztaltuk, hogy egy miiszer vagy vizmérték nélkiil, egyszeriien
szemrevételezéssel vizszintezett szalképzo elrendezésnél akar 20%-al nagyobb oldataramot is
el tudtunk érni egyenletes fordulatszam esetén az allo helyzethez képest. A szalképzo fej ilyen
célu forgatdsa, vagy kényszeritett oszcillild6 mozgatdsa ujdonsag a tudomany jelenlegi
allasahoz mérten.

Egy masik vératlan jelenséget is tapasztaltunk a prototipus szalképz6 fejek tesztelése kézben.
Elektrosztatikus szélképzésnél az oldat rezgetése elonyds lehet a Taylor kipok kdnnyebb és
nagyobb szamu kialakuldsa miatt, ami nagyobb termelékenységhez €s a szdlak tovabbi
finomodaséhoz vezet. Errél He és tarsai adnak kitanitast'®. Talalmanyunk targyat képezo
szalképz6 fejben a mechanikai kialakitds (csapagyazas, hajtasrendszer, alkalmazott motor

stb.) kovetkeztében a fej forgasa kozben meglepé modon azt tapasztaltuk, hogy a szalképzésre

'Y He J.-H., Liu Y., Mo L.-F., Wan Y.-Q., Xu L.: Electrospun nanofibres and their applications. iSmithers,
Shawbury, United Kingdom (2008).
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szamara el6nyos frekvencidju rezgések jonnek létre a fejben és ezaltal a kialakult szalképzési

folyadékfelszinen. A fordulatszam hangolasaval ez a hatas elérheté tetszéleges szalképzo fej

konstrukciok esetében. A szalképz6 fej ilyen célu forgatasa ujdonsdg, mivel a korabbi

szakirodalomban €s szabadalmakban példa nélkiili.

10

11.

12.

Abrik jegyzéke

. abra: Modositott elektrosztatikus szalképzo6 eljaras technologiai vézlata a talalmany

targyanak részét képzo szalképzo fejjel

dbra: Nanoszalak termelékeny eldallitasara szolgald elektrosztatikus szalképzd fej
véazlata

dbra: Moédositott elektrosztatikus szalképz6 eljaras miikodés kozbeni vazlata

abra: Nanoszédlak termelékeny eldallitasara szolgalé elektrosztatikus szalképzé fej
vézlata miikodés kdzben

abra: Nanoszédlak termelékeny eldallitasara szolgald elektrosztatikus szalképzd fej
vazlata, szalképzésre szant anyag tdlcsorduldsat meggatold peremmel és azt
visszavezetd csatornaval

dbra: Nanoszélak termelékeny elééllitdsara szolgalo, tobb elektrodaval rendelkezo
elektrosztatikus szalképzo fejek vazlatai. A: azonos magassagu peremes kiképzés, B:
eltér6 magassagu peremes kiképzés

dbra:  Nanoszdlak  termelékeny  elééllitasara  szolgald,  elektrédankénti
anyagadagolassal rendelkez6 elektrosztatikus szalképzo fej vazlata

abra: Radidlis szalgyijtével szerelt modositott elektrosztatikus szalképzé eljaras
technologiai vazlata a taldlmény targyanak részét képzoé szalképzo fejjel

dbra: Radidlis szalgytjtovel szerelt modositott elektrosztatikus szalképzé eljaras

miukddés kozbeni vazlata

.abra: Nanoszalak termelékeny eloallitisdra szolgalo szalképzd fejek néhéany

lehetséges €s elényos résvezérgorbéje

dbra: A taldlmany targyat képezo szalképzo eljaras és szalképzo fejjel létrehozott PVP
nanoszélak SEM felvétele 5000x-es nagyitdson

dbra: A talalmany targyat képez6 szalképzo eljaras és szalképzo fejjel létrehozott PVP
részecskék SEM felvétele S000x-es nagyitason
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13. 4bra: A taldlmany targyat képezd szalképzo eljaras és szalképzo fejjel létrehozott
PAN nanoszélak SEM felvétele 5000x-es nagyitason

14.dbra: A taldlmany targyat képezd szalképzo eljards és szalképzd fejjel létrehozott
PVA nanoszalak SEM felvétele 15000x-es nagyitason

15.abra: A talalmany targyat képezd szalképzé eljaras €s szalképzd fejjel létrehozott

PEO nanoszalak SEM felvétele 20000x-es nagyitdson

Az abrakon szereplo jelolések jegyzéke

: Nagyfesziiltségli tapegység

: Szalképzo fej

: Szalgyjt6 elektroda

: Tekercsel6 dob

: Szalfelfogo szalag

: Segédelektroda

: Szalképzésre szant anyag adagolojanak csatlakozasa
: Szalképzési térrész

: Szalképzo fej alapja

: Nagyfesziiltségii elektréda

: Fedo elem

Szélképzésre széant folyadék csatornarendszere

Nagyfesziiltség csatlakozasa (pl. szénkefés kialakitas)

: Fedd elem (11) oldhato rogzitése a szalképzo fej alapjahoz (9)

Rés

A csatornarendszerben (12) aramoltatott szalképzésre szant folyadék
Széalképzéskor kialakul6 Taylor-kupok

Szalképzésre szant anyag tilcsordulasat akadalyozd perem
Szélképzésre szant anyag tilcsordulési tere

Szélképzésre szant anyag visszavezetd csatornaja

Szalképzésre szant anyag visszavezetésének csatlakozasa

: Elektrédak (10) vezérelt nagyfesziiltségii elektromos csatlakozasai
Térkitolto elem

Szalképzo rés (15) szerepét jatszo megfelelden kialakitott profilos horony
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25: Szalképzésre szant anyag adagoldja
26: Szalképzésre szant anyag tartalyanak csatlakozdja

A szalképzo fej és a modositott elektrosztatikus szalképzé eljaras mitkodése és elonyei a

kordbban ismert eljarasokhoz képest

Az 1. ébra mutatja be a modositott elektrosztatikus szalképzd eljaras egy lehetséges
technologiai vazlatat. A nagyfesziiltségii tdpegység (1) nagyfesziiltségli kivezetése
kapcsolodik a talalméany targyat képezd szdlképzé fejhez (2), a masik, jellemzden foldelt
kivezetése pedig a szdlgyiijté elektréddhoz (3). A folyamatos tizemmodot tekercselé dobok
(4) és a szdlfelfogé szalag (5) biztositjdk. A szdlképzési térrész (8) Kkiterjedésének
szabalyozasara légaram, vagy segédelektroda (6) alkalmazhat6, melynek geometriai
kialakitasa ¢és fesziiltsége tetszOlegesen megvalaszthatd a nagyfesziiltségii tdpegység
fesziiltségtartomanyan beliil. A szdlképzésre szant anyag adagolo-csatlakozdsanak (7)
megléte a szdlképzd fejen (2) elengedhetetlen a folytonos lizem kialakitasdhoz. A 2. 4bra a
taldlmany targyat képezd, nanoszalak termelékeny eldallitasara szolgald elektrosztatikus
szalképz0 fej vazlatat mutatja be. A szdlképzé fej alapjahoz (9) csatlakoznak a fobb szerkezeti
egységek, gy mint a nagyfesziiltségii elektroda (10) és a fedd elem (11), ami elénydsen
oldhato rogzitésével (14) kapcsolodik, valamint ebben van kialakitva a szdlképzésre szdnt
folyadék csatornarendszere (12) is. Ez utobbi az egyik végén a szdlképzésre szdant anyag
adagoldjanak csatlakozdsdban (7) végzddik, mig masik vége a szalképzésre szolgald, profilos
résbe (15) torkollik, tehat nyitott a kornyezet felé. Nagyfesziiltség csatlakozasa (13) szintén
fontos eleme a szalképzd fejnek. Kialakitasa olyan, hogy folyamatos kontaktust biztositson a
nagyfesziiltségii elektroda (10) és a nagyfesziiltségu tapegység (1) kozott.

Miikodés kozben a berendezést a 3. abra, a szalképzo fejet pedig a 4. abra mutatja be. A
szalképzes inditasakor a csatornarendszerben dramoltatott szalképzésre szant folyadék (16)
eljut egészen a résig (15). A nagyfesziiltségii tapegységet (1) bekapcsolva a nagyfesziiltségii
elektroda (10) feltoltodik €s létrejon egy elektrosztatikus erdtér a szdlképzo fej (2) és a
szalgyiijté elektroda (3) kozott. Az er6tér szabalyozasat lathatja el a segédelektroda, ami
miikodés kozben lehet foldelt, vagy szintén nagyfesziiltségre toltott. A nagyfesziiltségt erdtér

Molnar Kolos, Nagy Zsombor Krist6f, Dr. Marosi Gyorgy, Dr. Mészaros Laszl6: Elektrosztatikus
szalképz6 fej és modositott eljaras nanoszalak termelékeny el6allitdsara



12 soes e -.o:

.. .e . .o

kolcsonhatasba 1ép a résen (15) ataramoltatott, szalképzésre szant folyadékkal. A rés-
vezérgdrbe, ami a jelen vazlat esetében kor alakd, mentén szamos Taylor-kup alakul ki (17)
Onszervezd6dé modon és ezek csticsabol szalak 1épnek ki és elkezdenek haladni a szalgytijté
elektroda (3) iranyaba. A szdlképzo fej (2) a széalképzés soran mozoghat, elénydsen
oszcillalhat, lenghet, rezeghet, még elényosebben foroghat abbol a célbél, hogy a Taylor-
kupokat, valamint a viszkézus folyadékot egyenletesen oszlassa el a rés-vezérgérbe mentén.
A szalképzd fej kivitelezhet6 Ggy is, hogy annak csak egy része forog. A szalképzd fejen
kialakitott rés hatarolé peremei egymastol eltérd szogsebességgel is foroghatnak. Ennek
specidlis esete, mikor a nagyfesziiltségii elektroda a szalképzd fejjel egyiitt forog, de a fedd
elem 4116 helyzetben van, vagy amikor a nagyfesziiltségii elektréda all és a feddé elem forog.
Ilyenkor a résen kiaramlo, szdlképzésre szant folyadékban mechanikai nyiré igénybevétel
alakul ki, ami befolyéasolja a Taylor-kupok kialakulésat és a szalképzési folyamatot.

A szalképzési térrészen (8) belill a szalképzés soran a szalak elvékonyodnak és alakjuk rogziil
(pl. olddszer elparolog, vagy az 6mledék lehil stb.). A szalképzési térrészen (8) beliil a szélak
a technoldgiai paraméterek megvalasztasaval térdelhetok is, igy rovid szalakat, pélcika alaku
képzddményeket, esetleg gombszerii cseppeket is 1étre lehet hozni a médositott eljarassal.

A termék, ami jellemzoen széalakbol all, a szdlfelfogé szalagon (5) gytlik dssze, ez folyamat a
teritékképzés. Mivel a tekercselé dobok (4) elonydsen forognak, a szélfelfogd szalag
elényosen allandé sebességli elhuzéssal rendelkezik. A szdlfelfogé szalag (5) anyaga
elénydsen olyan, hogy a nanoszélas szovedék kénnyen eltavolithatd, lehtizhaté legyen réla.
Az eljaras soran tobb, akar kiilonb6zé méretii és/vagy kialakitast szalképzé fej (2) is
hasznélhat6 egyidejlileg a termelékenység ndvelése céljabol.

Az 5. édbra egy olyan, szabadalom targyat képezé szalképzd fejet (2) vazol, amin a
szdlképzésre szant anyag tulcsorduldsat meggdatolo perem (18) van kialakitva, tehat a
szalképzésre szant anyagnak tulcsorduldsi tere (19) van arra az esetre, ha az adagolas soran
beallitott anyagaram nagyobb lenne, mint amennyi szalképzésre lenne fordithat6. Ezzel a
megoldéssal fesziiltség kimaradas esetén, ill. rosszul megvalasztott technolégiai paraméterek
esetén a tulcsorduld anyag nem szennyezi a berendezés egyéb részeit. A tulcsordult anyag
rdadasul az eldnydsen alkalmazott, szdlképzésre szant anyag visszavezetd csatorndjan (20),
illetve a szdlképzésre szdnt anyag visszavezetésének csatlakozdsan (21). Kkeresztiil
visszavezethetd akar egy tartalyba, akar kozvetleniil a szdlképzd fejbe (2).

Egyetlen nagyfesziiltségli elektroda helyett akar tobb is fordithatdo szalképzésre. Két

lehetséges megoldast mutat be a 6. dbra. Az "A" esetben az elektroddk egy sikban vannak
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elhelyezve, mig "B" esetben kiilon sikokban. A nagyfesziiltségli elektrodak lehetnek
ekvipotencialisak, de lehetnek kiilonbozoé fesziiltségiiek, ennek megvélasztasa a szakember
feladata. Az elektrodak vezérelt nagyfesziiltségii elektromos csatlakozasokkal (22) lathatok el.
Az "A" esetben a szalképzés az elektrodak kozotti résekbol (15) torténik, hasonldan a 4. dbra
vézlatdhoz. A "B" elrendezésnél a peremeken az anyag atfolyik, és a peremeken alakulnak ki
a Taylor kiupok. Az elektrodak kozott célszerii rérkitolté elemeket (23) alkalmazni, hogy
folyamatos legyen az aramlas. Ennél az elrendezésnél a szalképzé rések szerepét megfeleléen
kialakitott profilos horony (24) veszi at.

Elény6s megoldas (7. abra), ha a nagyfesziiltségii elektrodakhoz (10) tartozo rések (15) rendre
kulén adagolokkal (25) vannak ellatva, ami csatlakoznak a szdlképzésre szdnt anyag
tartalydahoz (26).

A 8. dbra azt mutatja be, hogy a szalgyjté elektroda (3) és szalfelfogd szalag (5) elhelyezhetd
a szalképzo fej kortl is, ilyenkor célszerl a rést, illetve réseket a fej palastjan kialakitani. A
rés legegyszeriibben két lapos tarcsa kozott elhelyezett hézagolokkal alakithatod ki. A tarcsak
foroghatnak kiilonb6z6 fordulatszammal. A szalképzési térrész (8) a szalképzo fej (2) kortil
helyezkedik el, a szalképzés pedig radialis irdnyban (9. dbra) torténhet.

Az eljaras elonye, hogy a rés-vezérgdrbe szamos elényds alakkal kivitelezhetd. Ilyen példaul
a kor, ellipszis, lekerekitett sarki négyzet, téglalap, haromszog, és egyéb sikidomok, spirdlok
stb. valamint ezek kombinéciéi. Ezek elény6sen elhelyezheték koncentrikusan. A teljesség

igénye nélkiil, néhany ilyen elényos példat mutat be a 10. &bra.

A taldlmany targyat képezé szalképzd fej és moddositott elektrosztatikus szalképzd eljaras
legfontosabb eldnyei a kordbban ismert eljarasokhoz képest és lehetséges alkalmazasi
tertiletei:

- egy kapillarisos szélképzéssel elérhetd termelékenységhez képest t6bbszords, akar
nagysagrendekkel nagyobb termelékenység érheté el vele;

- az optimalis tavolsagban szimultdn Onszervez6d6 moédon kialakulé  kilépd
folyadéksugaraknak kdszonhetden a szalképzésre kihasznalt szabad folyadékfelszin és a teljes
szabad folyadékfelszin ardnya maximalizalt, igy a parolgas, betoményedés, beszaradas,
vizgbzabszorpcié minimalizalt, ami jelentés elény az egyéb szabad folyadékfelszint
alkalmazé moédszerekhez képest, tovabba illékony olddszerek alkalmazaséaval is kivitelezhetd

a szalképzés;
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- a szalképzé fej geometrigjanak koszonheten kialakulo nagy térerdsség gradiens miatt,
hasonldan vékony szélak képezhetdk, mint az egy kapillarisos szalképzéssel;

- folyamatos iizemili gyartas, szalképzés biztosithatdo tovabba konnyen megtalalhaté és
beallithaté a maximalis gyartasi sebesség ugy, hogy a kihozatal hosszabb miikddés sorén
kozel 100%-os legyen, vagyis az oldat kozel egészébol szalak, vagy porok képzdédjenek;

- a folyamatos dramlds miatt szalképzésre szant anyagban, ha szilard szemcséket
diszpergalunk (szuszpenzié) a Kkiiilepedés drasztikusan cs6kkentheté az eddigi nyilt
folyadékfelszinii szalképzési modszerekhez képest;

- a szalképzésre szant anyag egyenletesen eloszlatott a szalképzési élek mentén és az
adagolasi sebessége pontosan szabalyozhato, igy a gyartas soran az adagolas valtoztatasaval a
szalmorfologia is befolyasolhaté a nem szétt szovedék vastagsdga mellett (ami a gyijtd
elhtizasi sebességével egyszeriien szabalyozhato);

- a szalképz6 fej egyarant hasznalhat6 lentrél-felfelé, fentrél-lefelé és egyéb szalképzési
elrendezésekben, valamint a szalképz6 fej konnyen integralhaté mar meglévé szalképzd vagy

porlaszt6 rendszerekbe.

Alkalmazasi teriilet, ipari alkalmazhatésag

Az igy, folyamatos {izemben és nagy mennyiségben el6allithatdé mikro- és nanoszélak
valamint mikro- és nanoszemcsék szamos teriileten alkalmazhatok. Nanoszalak szovedékével
nagy hatékonysagu sziirObetétek, steril maszkok, hangszigeteld anyagok, szénnanoszalak,
katalizatorhordozok, keramia nanoszalak, szilard katalizatorok, szovetépité rendszerek,
sebfedé anyagok, orvostechnikai eszk6zok, gyogyszerhordozé rendszerek allithatok eld. Az
eljaras soran eléallithatd mikro- €s nanoszemcsékkel kialakithatunk ultra finom bevonatokat,

funkcionalis nanorészecskéket, gyogyszerhordozo6 rendszereket is.
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Példak

A példakban eléallitott termékek vizsgalatara alkalmazott modszerek:

A vizsgalatokat JEOL JSM-6380LA tipust pasztazé elektron mikroszkoppal (SEM) végeztiikk nagy
vakuumban. A vizsgalt mintakat JEOL 1200 tipusu berendezéssel arany-palladium 6tvozettel vontuk

be, a feliileti t6ltddés elkeriilése érdekében.

1. példa

Polivinil-pirrolidon (PVP) K30 etanolos oldatabol (PVP K30 11 g, etanol 40 ml) egy kapillarisos
szalképzésnél elérhetdé 8 ml/h adagolas helyett a talalmany targyat képzo eljarassal és szerkezettel
100 ml/h adagolasi sebességgel sikeriilt nanoszalakat eléallitani (U=65 kV, szalképzo fej és a gyiijtd
kozotti tavolsag: 15 cm, szalképzd fejen kialakitott rés-vezérgorbéje kor alaka volt, atmérdje: 42 mm.
A rés szélessége 0,5 mm volt. Az igy eldallitott szalak atmérdje 300-800 nm kozott valtozott. A

termékrol késziilt pasztazo elektronmikroszkopi felvételt a 11. abra mutatja.

2. példa
PVP K30 30%-os vizes oldatat elektro-porlasztottuk a talalmany targyat képzd eljarassal és
szerkezettel 15 ml/h-s adagolasi sebességgel. Az igy eldallitott szférikus részecskék atmérdje 300-

5000 nm kozott valtozott. A termékrdl késziilt pasztazd elektronmikroszkopi felvételt a 12. abra
mutatja.

3. példa

Poliakrilnitril (PAN) dimetilformamidos (DMF) oldatabdl (PAN 120 g, DMF 880 g) egy kapillérisos
szalképzeésnél elérhetd 3 ml/h helyett a talalmany targyat képzo eljarassal és szerkezettel 35 ml/h
adagolasi sebességgel sikeriilt nanoszalakat eldallitani (U=65 kV, szalképzb fej és a gyiijtd kozotti
tavolsag: 15 cm, szalképzd fejen kialakitott egyetlen rés rés-vezérgorbéje kor alaku volt, atmérdje: 66
mm. A rés szélessége allandd, 1,5 mm volt.). Az igy eldallitott szalak atmérdje 206 = 50 nm volt. A
termékrol késziilt pasztazd elektronmikroszkopi felvételt a 13. dbra mutatja. Ezek a nanoszalak

specialis szénszalak alapanyagaul szolgalhatnak.

4. példa
130000 Da molekulatémegii polivinilalkohol (PVA) 7%-o0s vizes oldatabol a talalmany targyat képzo

eljarassal és szerkezettel 16 ml/h adagolasi sebességgel sikeriilt nanoszalakat elballitani. Az igy
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eldallitott szalak atmérdje 150-400 nm kozott valtozott. A termékrdl késziilt péasztazod

elektronmikroszkopi felvételt a 14. dbra mutatja.

5. példa

400000 Da molekulatémegii polietilén-oxid (PEO) 4%-os vizes oldatabol a talalmany targyat képzo
eljarassal és szerkezettel 20 ml/h adagolasi sebességgel sikeriilt nanoszalakat eldallitani. Az igy
eldallitott szalak atmérdje 150-350 nm kozott valtozott. A termékrdl késziilt pasztazo

elektronmikroszkopi felvételt a 15. abra mutatja.
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Igénypontok

1. Elektrosztatikus szalképzés (electrospinning) kivitelezésére alkalmas szalképzd fej (szerkezet,
eszk6z) azzal jellemezve, hogy az azon kialakitott, alakjat tekintve térgorbe alaku profilos résen, vagy
réseken keresztiil folyamatosan aramoltatott, szalképzésre szant anyag nagyfesziiltségii elektrodaval
érintkezik, és abbol a szalképzd fej résének felszinén, illetve a réseket hatarolé €leken, vagy
peremeken alakulnak ki a Taylor kapok, melyek cstcsaibol 1épnek ki a szalak és vékonyodnak el ezen

élek kornyezetében 1évo nagy helyi toltéssiiriiség valamint térerdsség hatasara.

2. Eljaras nano- és mikroszalak eldallitasara elektrosztatikus szalképzéssel polimer oldatokbol és
olvadékokbodl nagyfesziiltségre t5ltott elektroda és ellenelektroda altal kialakitott elektromos
erétérben, ahol a kialakuld és elvékonyodd szalak a szalképzésre szant anyaggal kapcsolatban 1évo
elektroda felol a gyijté elektroda felé haladnak, majd annak feliiletén lerakodnak

azzal jellemezve, hogy a szalképzésre az 1. igénypont szerinti szalképzo fejet, vagy fejeket hasznaljuk.

3. A 2. igénypont szerinti eljards azzal jellemezve, hogy a képzddés kozben elvékonyodd szalak

toredeznek, igy rovid szalak, vagy elektro-porlasztott cseppek jonnek létre.

4. Az 1. igénypont szerinti szalképzd fej azzal jellemezve, hogy a rés, vagy rések, melyeken a
szalképzésre szant anyagot ataramoltatjuk, térgorbe alaki, elonydsen sikgorbe alaku, még
eldonydsebben dnmagaba zar6do sikgorbe, legelonydsebben kor alakia sikgorbe; a rés szélessége 1 pm -

1000 mm, elénydsen 0,1 - 5 mm, még elonydsebben 0,2 - 2 mm.

5. Az 1. és 4. igénypont szerinti szalképz6 fej azzal jellemezve, hogy a rés vagy rések, melyeken a
szalképzésre szant anyagot ataramoltatjuk hossziranyban tagoltak, vagyis a rés két oldalat hatarolo
peremek kereszt iranyban athidaltak. Ez torténhet geometriai, esztétikai megfontolas alapjan, a fej

szerkezeti kialakitasanak okan, valamint lehet elektromos dsszekdttetd szerepe is.

6. Az 1. és 4. igénypont szerinti szalképzd fej azzal jellemezve, hogy a rés, vagy rések, melyeken a

szalképzésre szant anyagot ataramoltatjuk hossziranyban nem tagoltak.

7. Az 5. és 6. igénypont szerinti szalképz6 fej azzal jellemezve, hogy a rés alakjat tekintve

szimmetrikus.
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8. Az 5. és 6. igénypont szerinti szalképzo fej azzal jellemezve, hogy tbb rés van rajta kialakitva, és

azok koncentrikusan vannak elhelyezve.

9. Az 1. és 4-8 igénypontok szerinti szalképzo fej azzal jellemezve, hogy a szalképzésre szant anyag a
réseket hatarol6 éleken, vagy peremeken atbukhat és a szalképzés nem kizar6lagosan a rés mentén,
vagy peremén torténik, hanem a peremen tulfutott anyagbdl is. Elonyosen elektrosztatikusan toltott
éles perem, vagy peremek vannak a fejen kialakitva a tulcsordult anyagbo6l valo szalképzés

elosegitésére.

10. Az 1. és 4-8. igénypontok szerinti szalképzé fej azzal jellemezve, hogy a szalképzésre szant anyag
talcsordulasat gatld (felfogd) perem van kialakitva, ami tllcsordulasi teret hatarol. Eldnydsen a
tulcsordulasi térben felgyiilt anyag egy csatornarendszeren keresztill visszavezethetd a szalképzésre

szant oldat adagold rendszerébe.

11. A 2. és 3. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a 4-10. igénypont szerinti szalképzo
fejet (2) mozgatjuk, elénydsen forgatjuk 1-1000 percenkénti fordulatszammal, még elonySsebben 20-

800 percenkénti fordulatszammal.

12. A 2. és 3. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a 4-10. igénypont szerinti szalképzo fej
egy részét forgatjuk, vagy oszcillaldé mozgast végziink vele olyan modon, hogy a fej rést hatarolé

peremei egymashoz képest elmozdulnak.

13. A 2. és 3. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a 4-10. igénypont szerinti szalképzd
fejet periodikusan mozgatjuk, eldnyosen rezgetjiikk. A rezgés frekvencigja elénydsen 1 Hz - 100 kHz,
még eldnydsebben 200 Hz- 50 kHz.

14. Az 2-3., valamint 11-13. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a szalkialakitast és
elvékonyitast gaz, elonyosen levegd vagy inert gaz, még elonydsebben szaraz levegd szalképzési

térben vald dramoltatasa segiti.
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