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U okviru ovog rada ispitivana je moguost dobijanja poli-(metilmetakrilat)nin (PMMA) Kana
metodom elektropredenja (electrosinning.) Primemanticitih procesnih parametara (rastvafa, ko-
ncentracije rastvora, protoka rastvora i rastojarnanefu vrha igle i kolektora bilo je mode ispitati
uticaj ovih parametara na ravnomernost ginéka i kvalitet dobijenih vlakana. Karakterizaci@gobi-
jenih vlakana izvedena je primenom FTIR metode, De@de, skenirajie elektronske mikroskopije
(SEM) i metodom analize slike Image-pro. Na ovaimadrefeni su najoptimalniji procesni para-
metri za dobijanje nanovlakana ravnomernogdmika i bez poroznosti.
Kljuénereti: elektropredenje, nanovlakna, poli-(metilmetakjila

1. UVOD hemijskih senzora, nano kompozitnih materijala,onan

Medu drugim nano strukturama polimerna nandakana sa speciinom hemijskom povrsinom, pa sve
vlakna su se istakla jer su jeftina i fleksibilnieaio ta- A0 Primena u skeletnim tkivima, denju rana, siste-
kva nalaze primenu u funkcionalnim, afiiim i ele- Mima za otpustan!e ngova, flltracug i zasﬂtmeﬂqi'
ktronskim kolima na nano skali [1-3]. Mogu se dobit>@ dodatkom aktivnih komponenti (nadestica ili
na vige naina, ali elektro predenje (electrospinningMelekularnih uzoraka) u ES rastvor polimera mogu se
ES) [4], predstavija prakiio jedinstvenu tehnologiju qobltl kompozitna nano vlakna sa spegifin fgnkm-
koja kombinuje nisku cenu i visok prinos. Vlakna dol/@ma [3-6]. Zapravo, nedavno su napravliena nano
bijena elektropredenjem pored izuzetno malogmire Vl2kna koja emituju svetlost i trenutno se prauaju
ka poseduju i visok odnos povrgina/zapremina. Zbd?d Svojin talasnih svojstava, kao i zbog fotceler-

toga nalaze potencijainu primenu u oblastigitii  Kwo-luminiscencije [5-8]. Ova nano vlakna se mogu
sklopiti u ur@ene strukture i snopove [9, 1igpoten-

cijalno mogu biti koriena za realizaciju potpuno
plasteénih, nano/mikro optikih ureiaja i kola.

Adresa autora: lvana RadoéyiUniverzitet u Beo-
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gijeva 7 Elektropredenje je jedinstven proces za proizvod-
Rad primljen: 06.11.2013. nju submikronskih polimernih viakana sa prosen
Rad prihvéen: 16.12.2013. preénikom od 100 nm do 5 um [11]. Vlakna proizve-
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dena ovom metodom su bar za jedan ili dva nivoa vpredenje PMMA vlakana primenom radlih proce-
licine manjeg polupkmika u pordenju sa konvencio- snih parametara (rastvéea koncentracije rastvora,
nalnim vlaknima proizvedenim metodom ekstruzijeorotoka rastvora i rastojanja ide vrha igle i ko-
[12]. Tokom tipEnog procesa elektro predenja (slikdektora), i ispitivan je uticaj ovih parametara naa-
1) na izlazu iz igle, sa povrSine naelektrisanogr ranomernost prinika i poroznost dobijenih vlakana.
tvora polimera mlaz se izbacuje kada primenjene ele

ktricno polie (a samim tim i sila elektrostabg od- 2. EKSPERIMENTALNI RAD

bijanja na povrSini @nosti) prevazie povrsinski na- Napravljeni su rastvori poli (metil metakrilata)
pon [13-15]. Izbaeni mlaz brzo putuje pod uticajemppmmA) Acryrex® CM205 (Chi Mei Corp.) u di-
elektrignog polja do mete - kolektora koji je lociranmetjlformamidu (DMF) (Sigma-Aldrich) i i tetrahi-
na odréenoj daljini od vrha igle i sakuplja se u formigrofuranu (THF)(Sigma-Aldrich) [23] raztiite kon-
cvrstih viakana polimera dok se suSe. Tokom puta (centracije, kao &to je prikazano u Tabeli 1. Uslovi
kolektora mlaz prolazi kroz seriju nestabilnostieds procesa elektropredenja su tdkaprikazani u Tabeli
savijanja koja su izazvana elektim poljem, Sto da- 1. Rasvori su sipani u plati 3pric od 20 ml na koji
lie za posledicu ima seriju kruznih i spirainih pefa  se stavija metalna igla unutradnjeg &pika 1mm.
[16-21]. U cilju smanjenja nestabilnosti uzrokovani §pric je postavijen vertikalno na pumpu (R-100 E,
odbojnim elektrostatkim silama, mlaz se izduzuje RAZEL Scientific Instruments), a vrh metalne igle je
da bi podlegao zitajnom plastinom istezanju koje (jiesten elektrodom od n#ajuceg celika, poveza-
za posledicu ima smanjenje pné&a viakna. Méu-  nom sa visokonaponskim napajanjem (Spellman High
tim, stepen orijentacije molekula u vlaknu ispredeypjtage Electronics Corporation, Model: PCM50P-
nom iz rastvora amorfnog polimera uglavnom nij<120), koje moZe da generide napon do 50 kV. Protok
preterano visok. Razlog za ovo je velika pokrethit/ rastyora je variran od 0.5-5 mi/h, a primenjeniarap
molekula u viaknima koja i dalje sadrze malo rasiznosio je 28 kV. Uzemljeni metalni kolektor, pravo
varata [22] (opustanje lanaca jeesto brze od vre- ygaonog oblika, prekriven mrezicom od staklenih via
mena koje je potrebno da bi rastwap®ptuno ispario kana, korigen je za prikupljanje netkanog mata. Ra-
iz vlakna). stojanje izmdu vrha igle i kolektora je variralo od

3 14-17 cmCitava postavka za elektrospining (Electro-
spinner CH-01, Linari engineering s.r.l.) zatvorgaa

u kapeli od pleksiglasa i proces je izem na sobnoj
temperaturi u vertikalnom poloZaju (slika 1).

Tabela 1. Uslovi elektropredenja PMMA rastvora sa

m— razlicitim rastvaraiima
Rastojanje
Crmmar Protok, od
% mas Rastvara ml/h kolektora,
cm
i sz et e 1. 22 THF 5 15
Slika 1 - Vertikalna konfiguracija procesa elektrep | 2. 22 THF 0.5 15
denja 3. 6 DMF+THF | 5 17
Postoje brojni faktori koji utiu na na proizvodnju | 4. 22 DME 5 14
elektroispredenih vlakana za vreme procesa elektfgs 22 DME 05 15

predenja: a) Svojstva rastvora polimera, kao 3to s SEM liza dobiienih K in 71
viskoznost, elastnost, provodijivost i povrSinski na- . = qnallzaw ot IJenIFElggﬁ e}rggﬁ?\]meRa/iom
pon; b) Parametri procesa, kao 3to su rastojanje lzvedena J€ kortenjem (

medju vrha kapilare i kolektora, primenjeni napon, 3). Merenje prénika dobijenih nanovlakana izvedena

hidrostattki pritisak u posudi za rastvor; c) SpoljniJe me_todq_m ana_l_hzg slike Image Pro P.Ius 4.0. Ka-
faktori, kao Sto su temperatura, relativna vlairiostr.""kter'z""c”"’l dqbuemh uzoraka izvedena je FTIIaan
strujanje vazduha. lizom sa KBr Q|skom (Ha_lrtmann & Braun, MB_-serja).
FTIR spektar je sniman iznde 4000 and 400 cthsa
Koncentracija polimernog rastvora je Kiita za rezolucijom od 4 cnt. Diferencijalna skenirajta ka-
proces elektropredenja. Iz veoma koncentrovanih plorimetrija (DSC) izvedena je na wdi&u TA Instru-
limernih rastvora dobijaju se vlakna bez prekida. Sments, TA DSC Q10 kalibrisanom sa indijuma®ib-
druge strane rastvori sa nedovoljnom viskoZzno®- |ast temperatura je bila od 30 °C do 130 °C sa br-
de ka elekrospreju rastvora umesto ka elektroprzinom zagrevanja od 10 °C/min uz protok azota od 50
denju. U okviru ovog rada izvedeno je elektromL/min.Uzorci su zagrevani do 130 °C, odrzavani na

@
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130 °C 5 min da bi se ponistila tempraturna isaQid
zatim hlateni do 30 °C istom brzinom hianja.Za-

tim je sprovedeno ponovno zagrevanje do 130 °C za
svaki uzorak. Temperatura transformacije je ddre
vana kao srednja dka paetnog prelaznog nagiba
krive.

3. REZULTATI | DISKUSIJA

Pri elektropredenju sa rastvorom THF nisu do-
bijena vlakna vé film na kolektoru, pa se preslo na
kombinaciju rastvaks THF+DMF (1:1). Rezultati su
sli¢ni zbog uticaja THF i njegove ¥e isparljivosti.
Pri elektropredenju 22 mas.% rastvora PMMA u
DMF-u sa protokom rastvora od 5 mil/h, nakon
kratkog vremena i male kélne dobijenih vlakana

pocinju da se pojavljuju kapljice. Isti je <laj i sa ]
protokom od 1 ml/h. FESEM mikrofotografije dobije-
nih uzoraka sa razitim procesnim parametrima pri- -

kazani su na slici 2. Sa éien protokom pri istoj kon-
centraciji polimera u rastvoru dobijena su vlakaa s
proSirenjima (beds) dok se sa smanjenjem koncentra-
cije dobijaju prstenovi [24].Najbolji rezultati su
dobijeni sa rastvorom PMMA u DMF -u sa protokom | |
0,5 ml/h (22 mas.%). Analizom slike dobijenih via- "0 o1 02 o3 gs o5 os o7 o 08
kana u DMF-u sa protokom 0,5 ml/h (22 mas%) Ima- o

ge Pro odréen je prénik vlakana i dobijena je sre- d)

Frekvencija

104

dnja vrednost je 332m.

Det: SE

Slika 2 - FESEM fotografije dobijenih uzoraka:
a) Cist PMMA u DMF-u sa protokom 5 ml/h
(22mas%);
b) Cist PMMA u smesi DMF+THF sa pro-
tokom 5 ml/h (6 mas%);

c) Cist PMMA u DMF-u sa protokom 0,5
mi/h (22 mas%);

d) Raspodela penika nanovlakana PMMA u
DMF-u sa protokom 0,5 mi/h (22 mas%)

Na slici 3. je predstavljen FTIR spektar PMMA
vlakana dobijenih u DMF-u sa protokom 0, 5 ml/h
(22 mas%). Sa spektra se vide pikovi dipi za
PMMA, na 987 i 1453 cfhkoje odgovaraju savijanju
i deformaciji O-CH veze, pikovi na 1730 i 1250 ém
koje se pripisuju istezanju C=0 grupe u PMMA, pik
na 1065 crif koji se moZe pripisati C-O istezanju i
zona na 1197 cihkoja pripada vibraciji skeltnog la-
nca. Pikovi koji se pojavijuju na 3000-2850 tm
1490-1275 cnil, 900-750 crit regijama spektra
odgovaraju raztitim CHz i CH, vibriraju¢éim mo-
dovima [25, 26]. Siroka intenzivna zona na 3433'cm
se povezuje sa O-H vibracijom istezanja hidroksilne
grupe. Ova pojava se pripisuje apsorpciji vode od
strane materijala.

Nakon Sto su umesSani rastvori PMMA u DMF-u
jedan deo rastvora je kofé&n za dobijanje nanovla-
kana elektropredenjem, a drugi deo za dobijanje fil
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mova livenjem iz rastvora. Rezultati analize su dat
za filmove i za nanovlakna.

Transmisija, a. u.

1730 1453 %
1250

T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Talasni broj , cm™

jenih vlakana ukazuje da su dobrog kvaliteta, nisu
porozna.

FTIR analiza je udla karaakteristine pikove za
PMMA. U okviru DSC analize ispitivana su i vlakna i
filmovi dobijeni od rastvora iste koncentracije. dde
no je da vlakna pokazuju & Ty od filmova. Ovi
rezultati ukazuju na uticaj zaostalog rast¢arana
termijska svojstva filmova i nanovlakana.

ZAHVALNOST

Ovaj rad je podrzan od strane Ministarstva pro-
svete, nauke i tehnoloSkog razvoja Republike Srbije
projekti TR 34 011, Il 45 019

Slika 3 - FTIR PMMA vlakana dobijenih u DMF-u sa_ |ITERATURA

protokom 0, 5 mil/h (22 mas%)

1
Sa slike 4. se vidi da filc od nanovlakana ima viéL ]

T, od filma. Tako je za PMMA film J = 71,72°C,
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Slika 4 - DSC analiza za a) film b) vlakna dobéen
DMF-u sa protokom 0,5 ml/h (22 mas%)
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4. ZAKLIJUCAK

U okviru ovog rada utdeni su parametri procesa
elektropredenja optkih mikro i nano vlakana PM-
MA. Ispitivana je mogénost dobijanja vliakana afi-
stog PMMA primenim razditih procesnih para-

metara (rastvata, koncentracija rastvora, protoka rafg]

stvora i rastojanja imi vrha igle i kolektora). Sa
vecim protokom pri istoj koncentraciji polimera u ra-
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SUMMARY

INFUENCE OF SOLVENT ON THE STABILITY OF ELECTROSPNING OF PMMA
NANOFIBERS

In this paper the process of electrospinning ofNPMnanofibers wasinvetigated.The influence of
process parameters (tipe of solvent, solution etnation, flow rate, distance of needle and colbbekt
on the nanofibers diameter uniformity and porositgs investigated. Characteriztion of obtained
samples was performed by FTIR, DSC, SEM and Imegeipture analisys. The optimal process
paramters were defined.

Key words: Electrospinning, nanofibers, PMMA
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