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Abstrakt 
Práce referuje o aplikaci nové patentované technologie řízené sublimace při depozici karbon-
silikátových sorpčních fotokatalytických nanostruktur na nosná vlákna a tkaniny. Karbon-
silikátové nanostruktury, připravené syntézou ve formě vodní gelové suspenze jsou po spojení 
s vláknitými nosiči velmi rychle zamrazeny rychlostí minimálně 104 K/s. Následně je 
zamrazená soustava podrobena řízené sublimaci molekul vody za vzniku nanostruktury 
s vysokým sorpčním povrchem, která je fixována na vláknitém materiálu, nebo tkanině. 
Předběžné testy takto impregnovaného materiálu potvrzují jeho dobrou fotokatalytickou 
a sorpční účinnost.    
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Abstract 
The work reports on the application of the new patented technology of controlled sublimation 
for deposition of carbon-silicate sorption photocatalytic nanostructures on carrier fibers and 
fabrics. Carbon-silicate nanostructures prepared by synthesis in the form of an aqueous gel 
suspension, after the connection with the carrier fibers rapidly frozen rate of at least 104 K/s. 
Subsequently, the assembly is subjected to cryo-controlled sublimation of water molecules 
to form nanostructures with high sorptive surface which is fixed on the fibrous material or 
fabric. Preliminary testing of the impregnated material confirmed its good stability and sorption 
efficiency. 
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1 ÚVOD 
Při ochraně osob a životního prostředí jsou v současnosti ve vojenském i civilním sektoru 
používány sorpční ochranné tkaniny a filtry. Samotná umělá vlákna, která uvedené materiály 
většinou tvoří, jsou téměř vždy kompaktní bez známek výraznější porozity. Na Obr. 1 je ilustrována     

 

 
Obrázek 1 Závislost měrného povrchu Σ na průměru kompaktních vláken s referenční hustotou materiálu 1g/cm2 
(hustota vláken polyuretanu (PUR), která byla v této práci použita je cca 0,7 g/cm2) 

teoretická závislost měrného povrchu kompaktních vláken na jejich průměru d. Z uvedeného 
grafu je zřejmé, že realizace efektivních, ryze vlákenných sorpčních materiálů s SSA řádu 
stovek m2/g je v současnosti technicky nereálná. Jako příklad může sloužit "nanovlákenný" 
material NnF MBRANE®- PUR 5gsm výrobce PARDAM, s.r.o. (Ltd), u kterého byl metodou 
BET analýzy stanoven měrný povrch 51,75 m2/g. 

      Z těchto důvodů je zvýšená sorpční schopnost současných tkanin řešena fixací částic 
sorpčního materiálu (většinou aktivního uhlí) do vlákenné struktury. Na Obr. 2 jsou ilustrovány 

     
Obrázek 2 Příklad SEM mikrografů struktury dvou komerčních sorpčních tkanin vlevo CAR-01 - 6,8m2/cm2 
(B.I.O.S.- Filtry) a vpravo CAR-02 - 19,2m2/cm2 (OPCW 121/95) 

dva příklady profesionálních sorpčních tkanin s depozicí částic aktivního uhlí. SSA, vztažená 
na jednotku plochy tkanina byla stanovena rovněž na základě BET analýzy. Zatímco u vzorku 
CAR-01 byla stanovena hodnota 269 m2/g, při plošné hustotě 0,02531 g/cm2, byly hodnoty 
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475 m2/g a 0,04052 g/cm2 u vzorku CAR-02 značně příznivější (viz Obr. 2). Na základě 
praktických zkušeností je velmi důležitým faktorem přípravy efektivních sorpčních tkanin nejen 
příprava účinného práškového sorbentu, ale rovněž míra jeho depozice a stabilita fixace 
ve vlákenné struktuře. V této práci referujeme o praktické aplikaci nové patentované technologie 
řízené sublimace [1] při přípravě karbon silikátové sorpční tkaniny s potenciálem 
fotokatalytického rozkladu polutantů. 

2 TECHNOLOGIE PŘÍPRAVY SORPČNÍ FOTOKATALYTICKÉ TKANINY 
U většiny sorpčních tkanin probíhá příprava práškových částic sorpčního materiálu 
v oddělených samostatných procesech, jako je v případě sorbentů CAR-01 a CAR-02 
pulverizace a aktivace uhlíku. Teprve následně jsou částice sorbentů deponovány a fixovány 
do nosných vlákenných struktur příslušné tkaniny. 

Narozdíl od těchto ryze sorpčních materiálů jsme syntetizovali nový materiál přímo v průběhu 
depozice jednoho z reaktantů do prostoru nanovlákenných struktur. Současně je na finální 
materiál kladen požadavek fotokatalytické aktivity při rozkladu sorbovaných látek. Speciální 
modifikací již dříve ověřené syntetické metody [2.] jsme za přítomnosti grafénových mikročástic 
(viz Obr. 3) připravili vysoce porézní amorfní silikát zinku přímo uvnitř polyuretanové vlákenné 
struktury NnF MBRANE®- PUR 5gsm. 

 

 
Obrázek 3 Rozdělení mikročástic grafénu po desintegraci v desintegrátotu Cavitated Water Jet Mill [3.-4.] 
vykazovalo střední velikost 979 nm (měřeno metodou DLS v zařízení MALVERN Zeta Sizer Nano ZS)  

 

V první fázi procesu byla připravena mikrodisperze desintegrovaných grafénových částic 
(5 hm. %) ve vodném roztoku Na2SiO3 (100 g/L) a v ní byl za působení ultrazvuku (50 W/L) 
po dobu 5 min smáčena nanovlákenný materiál. Následně byl smáčený materiál rychle 
zamrazen a umístěn do vakuového recipientu lyofilizéru. Vlákenná struktura, prostoupená 
zamrazenou disperzí byla v nádobě lyofilizéru (viz Obr. 4) podrobena řízené vakuové 
sublimaci při teplotě sublimačního povrchu - 28 °C dle podmínek patentované technologie 
[1]. 
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Obrázek 4 Schéma vakuové sublimační depozice disperze Na2SiO3+Cgrafen do nanovlákenné struktury NnF 
MBRANE®- PUR 5gsm. 

 

Takto připravený pevný materiál byl následně ponořen do vodného roztoku s mírným 
stechiometrickým přebytkem octanu zinečnatého (CH3COO)2Zn a při stálé teplotě 55 °C 
podroben srážecí reakci po dobu 2 hod. Po vyjmutí materiálu z reakční nádoby byl materiál 
několikrát propláchnut v demineralizované vodě, následně znovu zamrazen a podroben 
standardnímu procesu vakuové lyofilizace. 

 

3 EXPERIMENT 
Po vysušení byla následně provedena mikroskopická analýza morfologie povrchu finální sorpční 
tkaniny. Na elektronových mikrografech na Obr. 5 je dobře patrná jak porézní struktura  

 

     
Obrázek 5 SEM mikrogragy zrn fotokatalytického sorbentu, které jsou fixovány nanovlákny NnF MBRANE®- PUR 
5gsm. Vlevo mikrograf struktury v sekundárních elektronech a vpravo detail fixace zrn v odražených elektronech.   
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zrn aktivního materiálu, tak struktura jejich fixace nanovlákny. Materiál finální sorpční tkaniny 
již díky svým vlastnostem nevyžaduje nosný podklad a jeho vnější habitus ilustruje Obr. 6. 

 

  
Obrázek 6 Makroskopická textura materiálu je podobná struktuře filtračního papíru 

 

Pro měření specifického povrchu takto připraveného materiálu byla použita metoda BET analýzy 
s výslednou hodnotou 410 m2/g. Při plošné hmotnosti 0,0054 g/cm2 dosahuje specifický povrch 
jedné vrstvy (tloušťky 0,1 mm) hodnoty 1,85 m2/cm2. Stejnou plošnou hmotnost jakou vykazuje 
materiál CAR-02 lze realizovat sendvičem devíti vrstev nového materiálu. Ten při tloušťce 
cca 1 mm vykazuje hodnotu 16,65 m2/cm2, která je srovnatelná s materiálem CAR-02.  

 

 
Obrázek 7 Mikrograf zrn materiálu z optického mikroskopu Olympus BX 51 v režimu prosvícení s patrnou disperzí 
grafénových částic 

 

Optický mikrograf na Obr. 7 zřetelně ilustruje jak transpatentnost zrn, tak disperzi grafénových 
mikročástic. A právě jejich přítomnost měla za následek efekt disociace excitonových párů 
elektron-díra v polovodivém materiálu [5.-6.].  
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Obrázek 8 Schema delokalizace excitonového páru na grafénových částicích 

 

Schéma na Obr. 8 znázorňuje mechanismus „vzdálení“ elektronu vedením v grafénové vrstvě, 
které výrazně snižuje pravděpodobnost zpětné rekombinace excitonu. V této situaci dochází 
ke zvýšení doby života nábojů e- a h+ na povrchu materiálu a tím i efektivity fotokatalýzy. 
 

 
Obrázek 9 Srovnání fotokatalytické účinnosti rozkladu metalénové modři u nového materiálu s průmyslovým 
standardem TiO2 P25 firmy Degussa. 

 

Uvedené zvýšení fotokatalytické efektivity je ilustrováno v grafu na Obr.9, kdy poločas rozkladu 
metylénové modři činí u nového materiálu cca 2 100 s, zatímco standardní referenční materiál 
TiO2 P25 Degussa vykazuje hodnotu cca přes 11 000 s. 
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4 ZÁVĚR  
Parametry finální fotokatalytické sorpční tkaniny se ukázaly značně uspokojivé jak z hlediska 
stability fixace zrn, tak z hlediska fotokatalytické a sorpční účinnosti. Dosud dosažené předběžné 
výsledky ukazují významný aplikační potenciál nové technologie depozice a fixace 
fotokatalytických sorbentů do nanovlákenných struktur. Na jejich základě probíhá v současnosti 
další intenzivnější výzkum s cílem dosáhnout vyšší efektivity procesu a minimalizovat 
ekonomickou náročnost technologie pro uvažované komerční aplikace.   
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