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Hybridni organosilanova vlakna — nova vyzva
v oblasti nanomateriald

Johana Kulhankova <johana.kulhankova@tul.cz>, Veronika Makova, Michal Rezanka

Nanovlakna prinaseji do moderni materidlové védy kazdodenni vyzvy. Rlzné druhy vldkennych materiall
vyrobenych z organickych nebo anorganickych slozek jsou celosvétové dobfe znamé a nachazeji uplatnéni v riznych
oblastech primyslu a kazdodenniho Zivota. Jejich kombinace ve formé hybridnich nanovlaken je vsak oblasti védy,
ktera dosud nebyla zcela prozkoumdna. Hybridni organicko-anorganicka organosilanova nanovldkna pfinaseji zcela
nové, jedinecné a mimoradné vlastnosti dané propojenim organickych a anorganickych sloZzek prostfednictvim silnych
kovalentnich vazeb mezi kiemikem a uhlikem. Tato prace struéné predstavuje patentovany postup vedouci k pripravé
prvnich ¢isté hybridnich organicko-anorganickych organosilanovych nanovlaken sloZenych z organo-bis-silylovanych
prekurzoru, které byly GUspésné pripraveny metodou sol-gel v kombinaci s elektrostatickym zvlakrovanim.
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V této praci je popsana Uspésna priprava
prvnich typd hybridnich organicko-anorganickych
nanovldken ve vyrazné vysokém molarnim poméru
hybridnich ~ prekurzord  uvnitf  matrice  oxidu
kfemicitého ve srovnani s ostatnimi vyzkumnymi
pracemi. Kromé toho byl tento proces pouZit v
aplikacich, které jsou jiz patentovany (CN110723738
(A), 24.1.2020; CN106610397 (A) a CN106610394 (A),
3.5.2017; CN106353389 (A), 25.1.2017 — Makova,
Holubova, Kulhankovd. Takto ptipravena vlakna
vykazuji vysoky aplikaéni potencial, jako jsou systémy
pro cileny transport léciva doxorubicin, kompozity
vykazujici  fluorescenci v  dlsledku existence
bifenylovych chromofor(i ve stabilni organosilanové
strukture, tenké filmy vykazujici velmi hladky povrch
bez trhlin a vynikajici mechanické chovani urcené pro
aplikace jako senzory a biosenzory akustickych vin
nebo mezoporézni nanovldkna nebo nanotrubice
pfipravené pomoci chirdlnich nizkomolekuldrnich
gelator( (LMWG), které jsou citlivé na hodnotu pH,
teplotu a polaritu rozpoustédel [4,5]. Takto pfipravena
nanovlakna byla Uspésné charakterizovana rlznymi
technikami zahrnujici infracervenou spektroskopii
(FTIR), Ramanovu spektroskopii, termogravimetrickou
analyzu (TGA) a rastrovaci elektronovou mikroskopii
(SEM). Jednd se o prvni nanovldkna, kterd byla
pfipravena bez pfitomnosti pfisad a ve vysokém
molarnim obsahu hybridniho prekurzoru dosahujiciho
100 mol %.

Pfemostény organo-bis-silylovany prekurzor
(4,4'-bis (triethoxysilyl) -1,1'-bifenyl (BTEBP)), ethanol,
deionizovana voda a HCl byly pfidany do 50 ml bariky s
kulatym dnem a michany pfi 700 rpm po dobu 30
minut. Hodnota pH solu byla upravena na 2. Nakonec
byl sol zahtat na teplotu 90 ° C v olejové lazni a pfi 350
rom refluxovan az 24 hodin. Viskozita pfipraveného
solu byla mérena pred elektrostatickym zvlaknovanim
a vhodné upravena destilaci rozpoustédla. Hybridni
vldkna byla pfipravena dvéma rlznymi technikami
elektrostatického zvlaknovani, jehlovym
elektrostatickym zvlaknovanim pro laboratorni tGcely a
nasledné byl vyuZit i Nanospider™ pro primyslovou
vyrobu.

Zmény ve struktufe béhem procesu sol-gel byly
pozorovany pomoci FTIR spektroskopie. Hydrolytické a
kondenzacni reakce byly sledovdny v oblasti otisku
prstu od 1500 cm™ do 450 cm™. V této oblasti Ize
pozorovat nékolik silnych aZ stfednich absorpénich
pasl popisujicich zejména vazby mezi kfemikem,
uhlikem a kyslikem v rlznych formach. Jak bylo
predpokladano, Obrazek 1 ukazuje narlst propojeni
silikatovych  jednotek  do  sité  vytvorenim
polysiloxanovych jednotek vazbami Si—O-Si. Tyto
jednotky prevazuji nad ne zcela hydrolyzovanymi
jednotkami, jako jsou silanoly, alkoxidy nebo defektni
SiO struktury. Tvorbu kifemicité struktury lze prokazat
také snizenim intenzity v oblasti otisk( prstd
silanolovych skupin (1000 cm™-900 cm™). V této oblasti
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Obrazek 1. FTIR spektrum zobrazujici zmény ve strukture solu na
zacatku a na konci procesu sol-gel

Ize probihajici hydrolyzu a kondenzaci pozorovat
strukturalni transformaci jednotek Si—-OH/Si—0—C/Si-O
na jednotky Si—-O-Si (Ize také pozorovat v oblasti 3500
cm™- 3000 cm™).

Struktura pfipravenych vlaken byla pozorovana pomoci
Ramanovy spektroskopie. Spektra hybridnich viaken se
vyznaduji silnym absorpénim pasem p¥i ~ 1600 cm?,
ktery odpovida dvojné vazbé C=C a nékolika stfednimi
absorpénimi pasy pfi ~ 1280 cm™, které charakterizuji
substituované slouceniny kfemiku (Si-(CH2)-R) a pas pfi
~ 1130 cm’?, ktery ndleZi vazbdm Si-O-C. Ve spektrech
je také vidét nékolik slabych pik( umisténych v oblasti
od 3100 cm™ do 2800 cm™. Uvedené piky jsou typické
pro uhlik a jeho vazby (-CH; =CH; -CHs; -CH»-; ...).

Obrazek 2. SEM  snimek pFipraven\'/chr hybridnich
organosilanovych vldken pomoci Nanospider™

Morfologie a distribuce priméru vytvorenych
organosilanovych vlaken byla pozorovana pomoci
skenovaci elektronové mikroskopie. Jak je vidét na
obrazku 2, hybridni vldkna jsou morfologicky
kompaktni a homogenni s pridmérnou velikosti 665,5
nm. Klicovym parametrem pfi tvareni hladkych vidken
bez strukturalnich nehomogenit pomoci technik
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elektrostatického zvldknovani je viskozita
zvldknovaciho roztoku. Bylo pozorovano, Ze pfilis nizka
viskozita polymeru vede k vlakndm s kulovitymi utvary
rozlozenymi ve struktufe podél vlaken. Tepelné
vlastnosti hybridnich organosilanovych vlaken byly
studovany pomoci termogravimetrické analyzy (TGA)
spojené s FTIR spektroskopii. Organosilanova vldkna
vykazuji tfi ubytky hmotnosti. Dvé mensi ztraty
(pfiblizné 0,05 hm.% a 7,03 hm.%) jsou pfifazeny
odparovani adsorbované vody a disociaci ethanolu
nebo ethoxy skupin uvoliujicich se z ne zcela
polymerované sité. Hlavni Ubytek hmotnosti (31,66
hm.%) Nastavd v intervalu teploty 380-650°C. Podle
FTIR spektroskopie je pficitan rozkladu aromatickych
struktur pfitomnych v hybridni organokifemicité
strukture.

Zaver

Hybridni organosilanova nanovldkna
pripravena popsanym zplsobem jsou prvnimi Cisté
hybridnimi organosilanovymi materidly pfipravenymi
bez podpory organickych polymerd, aditiv nebo
rdznych typl povrchové aktivnich latek. Jejich
jedinecnost spociva zejména v jejich pouZzitelnosti v
rdznych oblastech védy jako je optoelektronika,
katalyza nebo medicina. VySe popsand nanovlakna se
skladaji pouze z organo-bis-silylovaného prekurzoru
4,4'-bis(triethoxysilyl)-1,1'-bifenyl (BTEBP) pomoci sol-
gel metody. Nanovlakna BTEBP maji hladky povrch o
prdméru kolem 650 nm a vykazuji tepelnou stabilitu
dosahujici témér 400 ° C. Podle predbéznych vysledki
se tato hybridni nanovldkna zdaji byt slibnym
materidlem zejména pro optoelektronické a
biomedicinské aplikace.
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Tato prace byla podpofena z projektu Studentské
grantové soutéZe (SGS) na Technické univerzité v
Liberci v roce 2021.
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