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ABSTRAKT

Byly ptipravovany porézni polymerni vrstvy na bazi polystyrenu a to dvéma metodami. Me-
todou podobnou Breath figures byly z polymerniho roztoku ptipraveny na sklenéném sub-
stratu tenké, samonosné, porézni polymerni filmy. Metodou ¢asové sekvenované fazové se-
parace vyvolané smési dobrého a Spatného rozpoustédla vznikaly 3D porézni polymerni
struktury. Tyto 3D struktury bylo mozné vytvofit prostiednictvim rozpusténého polymer-
niho systému (polystyrenu) ve smési rozpoustédel. Dobrym rozpoustédlem byl tetrahyd-
rofuran a Spatnym 2-ethoxyethanol. V ramci experimenti byl zkouman vliv vstupnich pro-
cesnich parametrd na vysledny vzhled a strukturu vznikajicich poréznich povrchii. Vzorky
byly charakterizovany pomoci skenovaciho elektronového mikroskopu, mikroskopu atomar-
nich sil a rentgenového tomografu. Z vysledkt vyplynulo, Ze zménou procesnich parametrii
Ize ovliviiovat nejen pramér port V jednotlivych vrstvach, ale i celkovou tloustku piipravo-

vaného 3D porézniho systému.

Kli¢ova slova: fazova separace, Breath figures, sekvenované davkovani, smési rozpoustédel,

polymerni roztoky, porézni vrstvy

ABSTRACT

Polystyrene-based porous polymer layers were prepared by two methods. Thin, self-support-
ing, porous polymer films were made by a method similar to Breath figures on a glass sur-
face. 3D porous polymer structures were created using time sequenced phase separation in-
duced by the use of good and poor solvent. These 3D structures were formed by dissolving
a polymer (polystyrene) in a solvent mixture. The good solvent was tetrahydrofuran and the
poor was 2-ethoxyethanol. The influence of input parameters on final appearance and struc-
ture was investigated. Samples were characterized by scanning electron microscope, atomic
force microscope and X-ray tomograph. The results showed that altering the process condi-
tions can not only affect the average volume of the pores but also total thickness of the pre-

pared 3D porous system.
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UvVOD

Mikro- nebo nanostrukturované porézni polymerni povrchy nachazeji uplatnéni v mnoha
oborech a mohou plnit celou fadu funkci. Proto je Zadouci jejich piiprava jednoduchymi,
levnymi a dobfe popsanymi metodami. Z tohoto hlediska jsou vyhodné metody zalozené na
principu fazové separace. Prvnim pfikladem je metoda Breath figures, ktera je zaloZena na
vtlacovani kapek kondenzujici vody do nabotnalého polymerniho povrchu. Poté, co dojde
k odpateni takto zkondenzovanych kapek vznikaji na povrchu polymeru péry. Druhou me-
todou je Casove sekvenovana fazova separace vyvolana ptisobenim dobrého a Spatného roz-

poustédla. Zde dochézi k formovani polymernich pért plisobenim smési rozpoustédel.

V ramci teoretické Casti jsou popsany porézni materialy jako takové vcetné nékolika zpi-
sobti jejich rozdéleni, dale je rozebirana problematika jejich piipravy a také ptipravy ten-
kych, poréznich polymernich filmu, které Casto nachazi uplatnéni v Separacnich procesech.
Dutlezitymi probiranymi metodami jsou pravé metoda Breath figures a casové sekvenovana
fazova separace vyvolana ptisobenim dobrého a Spatného rozpoustédla. V zavéreéné ¢asti

prace jsou popsany nékteré ze zpisobu, kterymi je mozné ptipravit 3D porézni struktury.

Prakticka ¢ast je vénovana experimentiim vychazejicim z vyse uvedenych metod. Jsou dis-
kutovany vlivy riznych procesnich parametrd jako je pocet davek smési, Casovy interval
mezi jednotlivymi ddvkami, velikost jednotlivych davek aj. na vzhled vznikajicich poréznich

vrstev a distribuci velikosti pfipravenych port.
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1 POREZNI MATERIALY

Porézni povrchy jsou vyjimecné svym extrémné velkym specifickym povrchem, coz jim
umoziuje vyuziti v mnoha smérech. Potencidlni uplatnéni poréznich materialti 1ze najit
v oborech, jako jsou napf. elektronika, fotonika nebo biotechnologie!. Velikost pori a jeji
distribuce hraje dtileZitou roli mimo jiné pfi transportnich a izolaénich procesech?. Materialy
s velikostmi poril v fadu mikrometri mohou byt aplikacné zajimavé jako katalyzatory, sen-
zory, membrany nebo scaffoldy pro kompozitni materialy. Dale materialy s velikostmi poru
srovnatelnych s vinovou délkou viditelného svétla mohou slouzit jako fotonicky zakazany

pas (Photonic Band-Gap) nebo opticka pasmova zadrz (Optical Stop-Band).?

Struktury s mikrometrovymi nebo submikrometrovymi rozméry mohou byt pfipraveny ce-
lou fadou metod, jako jsou vytvotena pole koloidnich ¢astic?, pouziti emulznich kapek jako
Sablony®, fizova inverze®, aplikace samo-organizovanych surfaktantii’, pouziti foto- nebo
elektrochemicky polymerovatelnych prekurzor®. Nevyhodou téchto metod je &asto jejich
slozitost, a pokud jsou pouzity Sablony je nutnost jejich odstranéni. Alternativnimi meto-
dami, kterym bude dile vénovana pozornost, jsou metody Breath figures (BF)® a Casové

sekvenovana fazova separace vyvolana plisobenim smési dobrého a $patného rozpoustédla.®

1.1 Rozdéleni pori

Pory se daji délit podle mnoha vlastnosti. Casté je déleni podle jejich velikosti, a to do tfi
skupin: mikropéry, mesopory a makropory. V tomto déleni vSak v literatufe neexistuje
shoda. Zde uvedené déleni je podle IUPAC. Mikroporézni materialy maji pory s primérem
0,5 — 2 nm, u mesopori se prumér pohybuje v rozmezi 2 — 50 nm a makroporézni materialy
maji primér pori vetsi nez 50 nm?°,

Materialy obsahujici mikro-, nano- i makropory jsou oznacovany jako materidly multipo-
rézni. Multiporézni materialy mohou byt vyuzity vV separa¢nich procesech; ptikladem jejich
vyuziti maze byt recyklace obecnich a primyslovych odpadnich vod, ktera je stale nutné&jsi,
jelikoz se stale zmensuji zasoby pitné vody. Multiporézni materialy mohou dobie slouzit k
tomuto Ucelu, jelikoZ je nutné oddélit rozpusténé organické (pesticidy, insekticidy, herbi-
cidy, a nizkomolekularni organické latky) a anorganické (arsen, olovo, rtut’ a soli kovil) ne-

Sistoty riznych velikosti z téchto odpadnich vod.!

Dale se pory daji délit napt. podle jejich interakce s okolim, coz zobrazuje Obr. 1. Pory

s pristupem k vnéjsimu povrchu jsou nazyvany oteviené pory (b), (c), (d), (e), (f) a (g). Tyto
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jsou piistupné pro molekuly a ionty v okoli. Nékteré mohou byt otevieny jen na jednom
konci (b) a (f) a jsou oznacCovany jako slepé pory. Jiné pory mohou byt otevieny na obou
koncich (e). Uzaviené pory (a) jsou produktem nedostatecného vyvoje plynné faze. Ackoliv
uzaviené pory nejsou spojovany s adsorpci a permeabilitou molekul, podili se na mechanic-

kych vlastnostech pevnych materialii.*?

Obr. 1 — Schématické rozdéleni poru podle jejich interakce s okolim. a) uzaviené pory, b) a
f) pory oteviené na jednom konci, ¢), d), g) oteviené pory, e) pory oteviené na obou koncich

(prichozi).!?

1.2 Zpisoby pripravy poréznich systémi

1.2.1 Breath Figures

Principem metody BF je tvorba port na povrchu pomoci kapek zkondenzované vody. Pokud
se studeny povrch dostane do kontaktu se vzdusnou vlhkosti, zacnou na ném kondenzovat a
uspotadavat se kapicky vody. Tato metoda je vhodna pro pfipravu vysoce organizovanych
poréznich povrchli z polymernich roztokti. Optimalnim nastavenim procesnich parametra
mohou na povrchu polymernich roztoku ¢i nabotnalé polymerni vrstvy vznikat velmi pravi-

delné porézni struktury.

Detailni princip tvorby pori metodou BF je vidét na Obr. 2. V kroku A dochazi k endoterm-

nimu vypafovani rozpoustédla a tim ke snizeni teploty povrchu, coz umoziuje kondenzaci
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vodni pary. Krok B znazorniuje rist jednotlivych izolovanych kapicek vody na studeném
povrchu. Velmi pravidelna hexagonalni struktura, ktera je vidét v kroku C vznika, pokud je
¢as vyparovani rozpoustédla dostatecné dlouhy k tomu, aby kapicky vody stihly pokryt cely
povrch. Pokud se vypafovani rozpoustédla zastavi pred tim, néZz dojde ke spojovani jednot-
livych kapicek, je povrch tvofen monovrstvou pori S podobnymi velikostmi (krok F). Prvni
vrstva zkondenzovanych kapek se miize ponofit do roztoku nebo nabotnalé vrstvy, pokud
polymer dokaze kapky stabilizovat, zabranit koagulaci, a jesté zbyva rozpoustédlo, které se
muze dal vypatovat (krok G). Na rozpoustédlem pokrytém povrchu mtize kondenzovat nova
vrstva kapek vody a vysledkem tohoto opakovaného procesu mohou byt vicevrstevné pory
(krok H). Pokud polymer nestabilizuje kapi¢ky vody, mohou se dvé kapicky kontaktem spo-
jovat ve vétsi kapku, jejiz objem je souctem objemi piivodnich kapicek (krok D). Po vypa-
feni rozpoustédla a kapek vody je pak vysledkem povrch s nepravidelné velkymi pory, jak

je vidét v kroku E.2

Dilezitou roli pfi ptipravé poréznich povrchl touto metodou hraje cela fada vnéjsich pod-
minek. Vysledny pocet a velikost vznikajicich pér ovliviiuji mimo jiné vlhkost vzduchu,
teplota a chemické vlastnosti polymeru a pouzitého rozpoustédla. Zménami téchto podminek
Ize ptipravit riiznorodé porézni povrchy.®

Proud vzduchu

- -
QOO0
Q0000

H

Obr. 2 — Tvorba vysoce organizovanych poréznich povrchtit metodou Breath Fi-

gures.®
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1.2.1.1 Breath Figures v jinych pardach neZ vodnich

VIiv typu par v atmosféie na vznik a morfologii povrchu u metody BF je malokdy predmé-
tem z&jmu. Skoro vzdy jsou vznikajici morfologie tvofeny vodni parou a pary organickych
latek byvaji oznacovany za nevhodné, Casto kvili jejich misitelnosti s pouzitelnym rozpous-

tédlem.1®

Jak se uvadi v praci Dinga a kol., lze ptipravit vysoce strukturované porézni materialy me-
todou BF i v parach methanolu a ethanolu, a to na blokovém kopolymeru PS a polydime-
thylsiloxanu. Na Obr. 3 jsou zobrazeny vzniklé porézni filmy pomoci par vody a alkoholu.
Typ par nad vzorkem do znacné miry ovliviiuje tvar vznikajicich pért. Tato skutecnost je
dana vysledkem pusobicich sil povrchového napéti, vztlaku a gravitace ptsobici na zkon-
denzované kapky. Napft. kapky s malou povrchovou energii, jako methanol, budou vlivem
vztlaku a gravitace vice protahovany a vznikajici pory tomu budou odpovidat. Mimo jiné se
také pti pouziti jinych par bude liSit velikost vzniklych port. Kulovité péry vznikajici kon-
denzovanim vody viz. Obr. 3a, protazené pory tvaru U vznikajici v atmosféie methanolu

jsou na Obr. 3c a pory elipsovitého tvaru vzniklé pii vystaveni povrchu param ethanolu jsou
na Obr. 3e.14
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Obr. 3 — SEM snimky tvaru pori vznikajicich v riznych atmosférach. Pohledy
Vv fezu jsou vidét pro pary vody (&), pary methanolu (C) a pary ethanolu (e). Kore-

spondujici pohledy na filmy shora po odstranéni vrchni vrstvy jsou v (b), (d) a (f).1

1.2.2 Casové sekvenovana fazova separace vyvolana pisobenim smésného roztoku

Metoda ¢asove sekvenovaného davkovani sméesi dobrého a Spatného rozpoustédla na rotujici
povrch polymeru je jednoduchy a rychly zpuasob, jak ptipravit porézni polystyren (PS). Fa-
Zova separace je u tohoto postupu vyvolana Spatnym rozpoustédlem ve smési rozpoustédel.
V praci Wrzecionka a kol. je popsan postup davkovani smési dobrého rozpoustédla — tetra-
hydrofuran (THF) a Spatného rozpoustédla — 2-ethoxyethanol (ETOH) na rotujici PS. Vyho-
dou této metody je fakt, Ze zménou procesnich parametri (celkovy objem davkované smési
rozpoustédel, pomér dobrého a Spatného rozpoustédla, teplota smési a jiné) lze ptipravit ce-

lou fadu povrchi s riznymi pocty a velikostmi mikropori, a tudiz lze nastavenim téchto
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parametra ovlivnit nejen smacivost, ale také zivotaschopnost a organizaci cytoskeletu bun¢k

kultivovanych na téchto povrsich.>181/

Obr. 4 schematicky znazornuje proces davkovani smési THF a ETOH na rotujici PS misku.
V prvnim kroku (Obr. 4A) je deponovano 200 pl modifikujici smési. THF okamzité pene-
truje do PS povrchu, ktery botna a dale se rozpousti, pokud je dodano vice THF. Souc¢asné
s vypafovanim THF se objevuje fazova separace ve form¢é mikrokapek ETOH (Obr. 4B).
Tyto kapky se ve snaze minimalizovat svou povrchovou energii snazi zaujmou kulovity tvar,
coz pomaha jejich vnikani do nabotnalé vrstvy PS. Na konci kroku 1 na povrchu zdstava jen
ETOH a THF je piitomny ve zbotnalé vrstvé PS. Mikrokapky ETOH dale klesaji do povr-
chové vrstvy vlivem Laplaceova napéti (Obr. 4C). Opakované davkovani smési rozpoustédel
na povrch skladajici se z mikrokapek Spatného rozpoustédla a nabotnalé polymerni vrstvy
(Obr. 4D) ma za nasledek zvétSeni Sifky nabotnalé vrstvy, migraci, agregaci a rist jednotli-
vych kapek ETOH (Obr. 4E). Agregace kapek ETOH je mozZna pouze s rostouci $itkou na-
botnalé vrstvy, kterd vykazuje visk6zni chovani ve vrchni ¢asti a plynule pfechazi do visko-
elastického. Vsuvky v Obr. 4D-F naznacuji mechanismus difuze dobrého rozpoustédla pod
kapky ETOH.Y’

Tento model pfedpokladé, ze presun THF, ktery je zptisoben difuznimi procesy, se d¢je ne-
jen skrz nabotnalou vrstvu, ale také skrz objem ETOH (vsuvka Obr. 4E). Na konci kroku 2
(Obr. 4F) se povrch sklada z nabotnalé PS vrstvy a velkych kapek ETOH, které neobsahuji
THF. Proces Casoveé sekvenované fazové separace vyvolané pisobenim smési rozpoustédel
funguje, pokud je vhodné zvolena smés rozpoustédel. Rozpoustédla musi byt vzajemné mi-
sitelnd a zaroven se musi dobré rozpoustédlo odpatovat daleko rychleji nez rozpoustédlo

$patné.’
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Krok 1 Legenda:

rotace

I

i Bl s
Vypafovand

. THF +ETH
@ THF + ETH depozice na povrchu. N . THF + ETH
B CroigD B ps+THF
Vypatovand
. . - THF + ETH D ETH
Botnani; venik malveh kapels
J} rozpouiténi; fizova separace; phsobeni . THF

Laplaceova tlalow'povrchoveho napéti.

>

Vypatovani THF + ETH

C

J} Phsobeni Laplaceova
tlalow'povrehoveho napéti; teceni PE
lovili rvechlému vvpafovini THE.

Krok 2

: teun Viskoslasticley — Viskozni
primér P8+ THF a ETH zavisi na polymer leapalina
selovenci mezi krokem 1 2 2. !

Ivitiovand nebotnansho P 2 primém kepior Elasticly Wrstva PR botna slo=
ETH, zgrepace ETH nz vizskdznim PS povrchu, - viskoelasticky polvmer
) . . Eoxoe material ¥
hcmam brogha malych kapek; rozpowitén 2 vislézni kapls ETH
Erova seperace; phacbent Laplacsova }

Halow povrchoveho napstl.

- il
THF +ETH
Plsobent Laplaceova tlai/'povechoveho
nzpste; tok P3 kovbli rrchlem odpetovan THF.

Obr. 4 — Casove¢ sekvenovana fazova separace vyvolana pisobenim smési rozpous-

tedel. Y’

Obr. 5 zobrazuje povrchy piipravené touto metodou. Bylo davkovano 5x200 pl modifikujici
smési, interval mezi jednotlivymi davkami byl 5 s. Jednotlivé vzorky se li§i objemovym

pomérem dobrého a §patného rozpoustédla. 1’
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8=(92+1)°

Obr. 5 — Povrchy ptipravené metodou ¢asové sekvenované fazové separace vyvo-
lané pusobenim dobrého a $patného rozpoustédla. VIiv poméru THF:ETOH na
strukturu povrchu. Objemové poméry THF:ETOH: A) 1:9, B) 1,5:8,5, C) 2:8, D)
3:7, E) 5:5, F) 7:3. Deponovano 5x200 pl po 5 s. SEM snimky vcetné kontaktnich

uhla smaceni s vodou.’

1.3 Porézni polymerni filmy

Tenké polymerni filmy vyvolavajici odezvu na podnéty nabyvaji ¢im dal vice na dileZzitosti.
Duivodem jsou potencialné vyhodné vodivostni a mechanické vlastnosti, smacéeni, adheze,
katalytické vlastnosti aj. Porézni polymerni filmy pfedstavuji odlisnou, ale dulezitou podka-
tegorii multifunkénich materiala!®!®. Tenké filmy s kontrolovanou porozitou na nano
urovni, které jsou z hlediska praktického vyuZiti nejzajimavéjsi, jsou primarné ziskavany
z multifazovych materiald selektivnim odstranénim jedné polymerni nebo koloidni faze. Ta-
kovéto filmy mohou najit Siroké uplatnéni napt. jako membrany k separaci proteinti a mak-

romolekul, pfedlohy pro nanovyrobu a jako antireflexni natéry?%2!,22
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1.3.1 Priprava

1.3.1.1 Polymerni fazova separace Z tii sloZkového systému

V praci Syurik a kol. byly pfipraveny bilé porézni filmy fazovou separaci z polymethylme-
takrlatu (PMMA). Byl pouzit tii sloZkovy systém PMMA (0,6 hm. %) a vody (<0,2 hm. %)
Vv acetonu. Po rychlém odpareni acetonu se systém rozd¢€lil na dvé faze: fazi bohatou na po-
lymer, ktera tvotila ndhodnou sit’ a vodni fazi, ktera se odparovala daleko pomaleji nez ace-

ton a dochazelo tedy k formovani pori (viz. Obr. 6).%

o{.o C & 'z\- ]

A A Y o e R Z s
N fazova / Vypatovani Eirr o =3
. -2 PN o e i
$ —_— |l o] — SRS : g
separace Vody/roz- S Y

Acetone ®Water ®PMMA P y Sy

poustédla

Obr. 6 — Postup ptipravy porézniho filmu z tii slozkového systému PMMA, voda,

aceton.?®

Tento proces vyznamné zavisi na kinetice vyparovani, a tedy na slozeni roztoku. Mala zména
procentudlniho zastoupeni vody nebo molekularni hmotnosti a polydisperzity polymernich
fetézcl ovlivituje vzniklou porézni strukturu. Proto Syurik a kol. pfipravili PMMA s riznou
stfedni molarni hmotnosti pomoci sonikace po rizné dlouhé doby z pivodniho PMMA
sMw= 1,86 MDa. Ze sonikovanych roztoki byly poté odlity tenké samonosné filmy
(s tloustkou 12 — 85 um). Vysledné struktury poréznich polymernich filma jsou vidét na
Obr. 7. Filmy z nesonikovaného roztoku PMMA jsou tvofeny fibrilarni siti s nizkou porozi-
tou. Prodlouzeni Casu sonikace vedlo ke zvySeni porozity, coZ lze nejlépe vidét na vzorcich

sonikovanych po dobu 0,5 — 3 hodin.?
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Obr. 7 — Porézni filmy ptipravené ze tfi slozkového systému PMMA, voda, aceton,

ligici se dobou sonikace (0 — 7 hodin) PMMA.Z

1.3.1.2 Biodegradabilni polymerni ,,pincushions“

Nano- a mikrostrukturované scaffoldy pro tkanové inzenyrstvi pfipravené z biodegradabil-
nich a biokompatibilnich polymerii vyrazné ovliviiuji bun&éné chovani?. Tanaka a kol. ve
své praci pripravili hexagonalni matrici biodegradabilnich polymernich pilifa (,,pin-
cushions®). Prekurzorem Kk ptipravé téchto ,,pincushions* byly vysoce porézni polymerni
filmy pfipravené na sklenéném substratu jednoduchou technikou odlévani. Tento film je tvo-
fen organizaci zkondenzovanych kapek vody do hexagonalni struktury. Filmy vznikaly od-
1évanim roztoku polymeri jako polylaktid, kopolymer polylaktidu a polyglycolidu a poly(3-
hydroxybutyrat. Dale byl pfidan kopolymer N-dodecylakrylamidu a karboxyhexylacryla-
midu (CAP). Hmotnostni pomé&r polymeru vi¢i CAP byla 10:1 a oba byly rozpustény v chlo-
roformu v koncentraci 4 g/l.

Obr. 8 schematicky znazornuje piipravu polymernich ,,pincushions®. Z puvodniho polymer-
niho filmu je pomoci adhesivni pasky odstranéna vrchni vrstva. Ta ziistava na pasce a spodni

vrstva zistava na sklenéném povrchu.
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a) Initial structure of
honeycomb film

S, o
Glass substrate

b) Adhesive tape on
the honeycomb film
Adhesive tape

c) \(Peeling off

d) Polymer pincushions
on the adhesive tape

& on the glass substrate

Obr. 8 — Schéma ptipravy polymernich ,,pincushions®. (a) pivodni film na sklené-
ném substratu. (b) adhezivni paska na polymernim filmu. (c) vrchni vrstva filmu je
odstranéna na adhesivni pasce. (d) polymerni ,,pincushions* na adhesivni pasce a
na sklenéném substratu.?
,Pincushions* mohou byt pfipraveny i z béznych polymeri jako PS, polykarbonatu, PMMA
a dal$ich. Ptiklad ,,pincushions® piipravenych z PS je na Obr. 9. (a) ukazuje pohled na ,,pin-
cushions® na adhesivni pasce a na sklenéném substratu. SEM snimek ,,pincushions* na skle-

néném povrchu je vidét v (b) a ,,pincushions®, které ziistaly na adhesivni pasce je v (c).?
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Obr. 9 — (a) ,,pincushions* na sklenéném substratu i na adhesivni pasce. SEM
snimky polystyrenovych ,,pincushions® na (b) sklenéném povrchu a (¢) adhesivni

pasce.?®
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2 3D POREZNI STRUKTURY

Experimenty s kulturami bun¢k ¢asto pouzivaji termoplastické desky s 2D strukturami na
povrchu. Pokud se buriky drzi a rostou na 2D povrchu, ¢asto se stavaji placatéjSimi a z toho
divodu mohou ztracet kritické bunééné funkce nebo mohou byt tyto funkce, jako metabo-
lismus, genova exprese, aktivita enzym, diferenciace, sekrece proteint a jiné, velmi odlisné
od buné¢k nachazejicich se v zivych tkanich. Proto je kladen velky diraz na vyvoj novych
mikroprostiedi, které by pifimélo buitkky zaujmout 3D morfologii, ktera 1épe kopiruje in vivo
chovéani a pfinese biologicky relevantnéjsi vysledky testovani.?®?’ Porozita materialu, na
kterém bunky rostou hraje tedy velmi vyznamnou roli. V piipadé 3D scaffoldl je potiebna

k umoznéni vymény kysliku a Zivin.?82°

Piestoze se 3D kultivace bun¢k ubira mnoha sméry s ohledem na material a mikrostrukturu,
standartni 2D polystyrenové desticky jsou stale jedny z nejpouzivanéjSich. 3D destic¢ka pro
kultivaci bunék z PS vyrobena konven¢ni a nendkladnou metodou je atraktivni z toho da-
vodu, Ze kultury mohou rist na materialu, ktery je k tomuto t¢elu pouzivan desitky let a je

bun&énym biologiim dobie znam.?’

2.1 Priprava

2.1.1 Nizkoteplotni fazové separacni fotopolymerace

Makroporézni polymery s kontrolovanou strukturou jsou Zadané diky svym unikatnim vlast-
nostem, které je ¢ini vhodnymi pro fadu aplikaci jako jsou napt. filtra¢ni procesy, katalyza,
tkanové inzenyrstvi a bioseparace®®3l, Yin a kol. ve své praci predstavili jednoduchy zpiisob
ptipravy makroporéznich polymert. Tento zptisob se da univerzalné pouzit pro polymery
schopné fotopolymerace, a nabizi tedy Siroké uplatnéni v pfipravé 2D i 3D makroporéznich
polymernich struktur. Tento postup mé potencial k vyrobé makroporéznich polymernich

membran a monolit(.32

Proces nizkoteplotni fazové separaéni fotopolymerace sestava ze tii kroku (viz Obr. 10).
Roztok fotopolymerujicich monomert v rozpoustédle s nebo bez pre-fotoozareni byl vysta-
ven nizké teploté, aby byla vyvolana fazova separace. Rozpoustédlo miize byt jak organické,
tak 1 anorganické (voda) v zévislosti na pouzitém monomeru. Poté byl roztok fotopolyme-
rovan za nizké teploty a doslo k vytvoreni zesitované¢ho polymeru a zaroven byla zachovana

struktura fazové separace. Nakonec bylo odstranéno rozpoustédlo. Porézni struktura mize
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byt kontrolovana nékolika faktory, jako je chemické slozeni vzorki, pre-fotoozafovani, chla-

dici teplota, rychlost chlazeni a jiné.%?
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Obr. 10 — Schéma nizkoteplotni fazové separa¢ni fotopolymerace.®?

Pro  pfipravu  makroporézni  struktury je  kliCovym  parametrem  pomeér
monomer/rozpoustédlo, jak je vidét na Obr. 11. Ten ukazuje finalni morfologii pfi pouziti
tripropylen glykol diakrylatu (TPGDA) jako monomeru a dioxanu jako rozpoustédla.
Teplota polymerace byla -15 °C. Odstranéni rozpoustédla bylo provedeno vyménou za
ethanol pfi -15 °C a odsatim za pokojevé teploty. Pory vznikly v mistech, kde se nachazelo
zamrzlé rozpoustédlo. Na Obr. 11 jsou vidét morfologie vzniklé pti hmotnostnim poméru
monomer/rozpoustédlo 1/1, 1/2, 1/10 a 1/15. Obr. 11a zobrazuje plochou morfologii bez
pora vlivem nedostateéného mnozstvi rozpoustédla. Obr. 11b-d ukazuje vyraznou porézni
strukturu, kdy se velikost pérd a porozita zvySuje se snizujicim se pomeérem

monomer/rozpoustédlo.®
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Obr. 11 — Morfologie makroporézniho TPGDA pti hmotnostnim poméru mono-
mer/rozpoustédlo 1/1, 1/2 , 1/10 a 1/15 (a-d).%

2.1.2 Porézni 3D tvary

Zajimavou metodou piipravy 3D poréznich filmil riiznych tvara je pouZiti roztoku obsahu-
jiciho polymer a anorganické ¢astice. Luke a kol. dokéazali ve své praci pfipravit porézni
filmy na casticich rtiznych tvaru. Tyto struktury mohou nachazet Siroké uplatnéni. Napft.
funkéni porézni coatovani siliky by mohlo p¥inést novy typ chromatografického média®
nebo mohou byt vyuzity jako superhydrofobni/samo Cistici povlaky schopné pfilnuti na ja-

kykoliv povrch® 3

Struktury, které jsou vidét na Obr. 12 vznikly z polymerniho roztoku polydimethylsiloxanu
(PDMS) v benzenu, ke kterému byly pfidany castice kaolinu rtiznych velikosti a tvart
(5 hm. %). Obr. 12 a) a ¢) ukazuje dva piiklady tvaru pouzitych ¢astic, kulovitych a ¢astic
“koblihového* tvaru. Po odliti smési ¢astic a PDMS z roztoku benzenu na hladky povrch
vznikly porézni filmy s velikostmi port kolem 1 pm zformované kolem ¢astic kaolinu (Obr.
12 b) a d)). Velikost pora jde fidit nastavenim procesnich parametrd pii odlévani jako jsou

vlhkost a pritok plynu®.%
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Obr. 12 — SEM snimky kulovitych ¢astic kaolinu na sklenéném povrchu (a) pied a
(b) po coatovani PDMS poréznim filmem. Snimky ¢astic kaolinu ,,koblihového*

tvaru na sklenéném povrchu (c) pied a (d) po coatovani PDMS poréznim filmem.*®

2.1.3 Reversni Breath figures

Metoda znama jako reversni Breath figures vyuziva pary organickych rozpoustédel namisto
par vodnich a na rozdil od klasické metody ptipravy Breath figures, které mohou byt pfipra-

veny za pouziti par methanolu nebo ethanolu, produkuje ¢astice misto pord.3’

Xiong a kol. pfipravili mikrometrové ¢astice z roztokli blokového kopolymeru polystyrenu
a polybutadienu v rozpoustédlech jako toluen, chloroform nebo dichlormethan. K vypaio-
vani dochazelo v atmosféte methanolu nebo ethanolu. Vysledkem byly mikroc¢astice kulo-
vitého tvaru s pramé&ry pohybujicimi se od n€kolika set nanometr do nékolika mikrometra.
Vznik téchto struktur souvisi s povrchovym napétim. Mikroc¢astice vznikaji, pokud je povr-
chové napéti polymerniho roztoku 0 1,5 mN/m vyssi nez povrchové napéti zkondenzované
kapaliny®.

Na Obr. 13 jsou vidét Castice ptipravené metodou reversni Breath figures z riznych poly-

mernich roztoki v parach methanolu a ethanolu.
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WD 1 1mm

Obr. 13 — Castice piipravené z blokového kopolymeru polystyrenu a polybutadienu

za pokojové teploty v riznych rozpoustédlech a parach: (a) chloroform jako roz-
poustédlo a pary methanolu, (b) dichlormethan jako rozpoustédlo a pary methanolu,
(¢) cyklohexan jako rozpoustédlo a pary methanolu, (d) toluen jako rozpoustédlo a

pary ethanolu.®
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1. PRAKTICKA CAST
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3 POPIS EXPERIMENTU

Cilem této prace byla piiprava a charakterizace poréznich polymernich 2D a 3D vrstev, me-
todou fazové separace. Tyto vrstvy byly pfipravovany dvéma metodami, a to metodou po-
dobnou Breath figures a ¢asové sekvenovanou fazovou separaci vyvolanou smési dobrého

a Spatného rozpoustédla.

Byly zkoumany zmény vysledné struktury v zavislosti na zméné vstupnich procesnich para-
metrl, jako jsou sloZzeni polymerniho roztoku, pocet davek smési, ¢asova sekvence davko-

vani a rychlost rotace vzorku pii davkovani.

3.1 Pouzité materialy a chemikalie

Jako dobré rozpoustédlo slouzil v ramci experimentt tetrahydrofuran (THF) a jako $patné
2-ethoxyetanol (ETOH). Objemové poméry pouzitych rozpoustédel jsou uvedené u jednot-
livych experimenti. U vzorkd se $patnym rozpoustédlem byl polymerni roztok deponovan
na PS misky TPP culture dish o priiméru 34 mm, tyto misky byly zakoupeny od spole¢nosti
Sigma Aldrich. Experimenty bez $patné¢ho rozpoustédla byly provadény na standartnich
sklenénych Petriho miskach. Pouzité chemikalie byly zakoupeny V p.a. Cistoté od firmy
Sigma Aldrich.

V ptipadé ptipravy smésnych roztokii s obsahem rozpustén¢ho PS byly jako rozpoustény
material pouzivany stejné misky jako pro depozici modifika¢nich roztoku. Postup rozpous-
téni byl néasledujici. PS misky byly nalaméany na malé kousky a nasledné¢ rozpoustény v THF
tak, aby vysledna koncentrace PS odpovidala tidajim uvedenym u vysledki z jednotlivych

experimentd.

3.2 Postup tvorby poréznich povrchii

PS nebo sklenéna miska byla umisténa do specialniho drzaku TSSC zafizeni viz. Obr. 14.
Pokud neni u experimentu uvedeno jinak, byla rychlost rotace TSSC zatizeni pii davkovani
2200 ot/min. Toto zafizeni na rotujici vzorek automaticky davkovalo jednotlivé davky roz-
poustédla nebo smesnych roztoku s pfidavkem polymeru (PS) s pfedem nastavenymi ¢aso-
vymi prodlevami. Po pfidani posledni davky byl vzorek dal§i 2 minuty ponechén rotovat,
aby bylo zaji$téno odpateni zbyvajici kapalné faze z povrchu. Vzorky bez $patného rozpous-

tédla, které tvofily na sklenéné misce samonosné polymerni filmy, byly na hodinu umistény
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do laboratorni susarny temperované na teplotu 40 °C, aby je bylo mozné z misky bez posko-

Zeni sejmout. Veskera prace s polymernim roztokem byla provadéna v digestofi.

3.3 Pouzita zarizeni

Vsechny porovnavané vzorky byly pfipraveny na TSSC zatizeni a poté charakterizovany
pomoci SEM. Nékteré vzorky byly dale charakterizovany na mikroskopu atomarnich sil,

ptipadné pomoci rentgenové tomografie.

3.3.1 TSSC zarizeni s automatickym davkovanim

Toto zafizeni, viz Obr. 14 umoZiiuje automaticky davkovat smésna rozpoustédla na rotujici
povrchy. Davkovaci program, v¢etné velikosti davek, jejich poctu, ¢asové sekvence a jinych
parametri, 1ze jednoduse nastavit pomoci pocitace. Diky rotaci vzorku, a tedy odstredivé
sile dochézi k velmi homogennimu pokryti upravovaného povrchu smési rozpoustédel a

K jejich snadnému odpafovani.

Obr. 14 - Zatizeni pro ¢asové sekvenované davkovani smésnych rozpoustédel na

rotujici povrch (TSSC). Zatizeni vyvinuto na UFMI, UTB ve Zling.*®
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3.3.2 Skenovaci elektronovy mikroskop (SEM)

PS povrchy a filmy byly charakterizovany pomoci SEM Phenom G2 PRO od firmy Phenom
World, viz. Obr. 15. Povrch byl zobrazovan pti urychlovacim napéti 5 nebo 10 kV. VVzorky
byly charakterizovany za pomoci specialniho nastavce, ktery redukuje nabijeni povrchu

vzorku a tim umoznuje zobrazovani povrchu bez piedeslého pokoveni.

Obr. 15 — Skenovaci elektronovy mikrospok Phenom G2 Pro.

3.3.3 Mikroskop atomarnich sil (AFM)

Méieni byla provedena pomoci mikroskopu atomarnich sil (AFM) NTEGRA Prima, viz. Obr.
16. Vsechny vzorky byly méfeny v semikontaktnim rezimu ve vzduchu. Pro v§echna méfeni
byla pouzita silikon nitridova sonda NSGO1 od spole¢nosti NT-MDT. Byly skenovany plochy o
rozmé&ru 50x50 pum, s rozlisenim 512 x 512 dpi a rychlosti pohybu sondy v rozmezi 0,2 az 0,5
Hz.

Obr. 16 — Pouzit¢ AFM NTEGRA-Prima.
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3.3.4 Rentgenova tomografie

Pro charakterizaci vzorkd poréznich materiald byl vyuzit rentgenovy mikrotomograf SkyScan

od spolecnosti Bruker, typ 1174. Vyznacujici se nasledujicimi parametry:

. rozméry a hmotnost: 810 x 325 x 420 mm, 54 kg,

. rentgenka: urychlovaci napéti 1 - 50 kV, maximalni vykon 40 W,
. rozliSeni: 10 - 30 um na voxel,

. detektor: CCD kamera 1,3 megapixel, pfipojena na scintilator,

. velikost vzorku: 5 - 30 mm v priméru, 50 mm na vysku,

Obr. 17 — Rentgenovy tomograf spole¢nosti Bruker, typ 1174.

Skenovani vzorku probihalo pfi minimalnim rotaénim kroku 0,1° v rozsahu 180°. Pro kazdy
obrazek, ktery byl pouzit pro rekonstrukci vnitini Struktury zkoumaného vzorku bylo sni-
mano 5 obrazkil. Z téchto obrazkil byl vytvoren jeden primérny. Celkem bylo méteno 5 x
1800 snimkti po dobu cca 14 hodin. Data z tomografu byla vyhodnocena v programech do-

danych vyrobcem tomografu.

3.3.5 Obrazova analyza

Obrazky ze SEM a AFM byly podrobeny obrazové analyze z hlediska analyzy plosnych
prifezli poréznimi strukturami. Pro tyto Gcely byl pouZit zejména program ImageJ. Data
z AFM byla zpracovana v programu Gwydion. V tomto programu byly mimo to vyhodno-

covany parametry povrchové drsnosti Ra a hodnoty maximalniho pfevySeni Rz. Postup ob-
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razov¢ analyzy porovnavanych vzorkii spocival v jejich prahovani, odstranéni vadnych pi-
xell, Sumd, definici rozméri analyzovaného obrazki, analyze plochy pért a stanoveni his-
togramu plo$nych prifezd. Srovnani originalninho obrazku s prahovanym, ktery byl uréen

k analyze plo$nych prufezi pory je uveden na Obr 18.
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Obr. 18 - Porovnani originalniho obrazku ze SEM (A) s obrazkem pro obrazovou

analyzu v programu ImageJ (B).
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4 VYSLEDKY A DISKUZE

Experimentalni vysledky jsou rozdé€leny a diskutovany podle metody piipravy, a to na
vzorky piipravené smeési s a bez Spatného rozpoustédla. Dale jsou rozd€leny podle zkouma-

nych proménnych.

4.1 Smési se Spatnym rozpoustédlem

U téchto experimentd byl PS rozpustén v THF a K polymerni smési byl pfidavan ETOH.
Takto pfipravena smés byla davkovana na PS misku, na které dochézelo v disledku casové
sekvenované fazové separace, vyvolané smési dobrého a Spatného rozpoustédla, ke vzniku

povrchovych a objemovych port.

41.1 Pomér slozek ve smésném roztoku

Prvnim krokem Vv rdmci experimentu této prace bylo zkoumani vhodného poméru slozek ve
smésném roztoku, ktery by dale slouzil, jako vychozi pomér pro vSechny dalsi experimenty
zamé&fené na zkoumani vlivi procesnich parametrti na vysledny vzhled a strukturu polymer-

niho povrchu.

Na Obr. 19 jsou povrchy pfipravené pomoci smésného roztoku s obsahem 11,6 ml THF,
0,25 g PS a 34 ml ETOH. ETOH byl k polymernimu roztoku ptidavan az do okamziku kdy
doslo k vysrazeni PS. Nasledny maly pridavek dobrého rozpoustédla THF (1,6 ml) mél
za nasledek opé&tovné rozpusténi PS v systému. Timto jednoduchym zptsobem byly pfipra-
veny roztoky blizko meznimu bodu, kdy v nich Ize o¢ekavat fazovou separaci jednotlivych
slozek. Na Obr. 19A je povrch vznikly davkovanim 5x200 pl po 5 s a na 19B 10x200 ul po
5 s. Pory jsou spiSe podlouhlé a velikostné se pohybuji v fadech desitek pm. Na hranicich
mezi jednotlivymi povrchovymi péry lze pozorovat charakteristickou sekundarni strukturu

V podobé mensich poréznich prohlubni a agregovanych ¢astic PS.
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Obr. 19 - SEM snimky povrchu pfipravenych z roztoku o slozeni 11,6 ml THF, 0,25 g
PS a 34 ml ETOH. Vzorky piipravené deponovanim A) 5x200 pl po 5's a B) 10x200 pl
po 5 s polymerniho roztoku.

Na Obr. 20 jsou povrchy piipravené z polymerniho roztoku o slozeni 10 ml THF, 0,25 g PS
a 32 ml ETOH. Mnozstvi ETOH bylo zvoleno tak, aby systém byl dale od meze fazové
separace Vv porovnani S experimenty uvedenymi na Obr. 19. Rozdil mezi vysledky na obr.

19 a 20 neni pfili$ zietelny. Pory na Obr. 20 se zdaji byt o troSku vétsi a hlubsi.

Obr. 20 — SEM snimky povrcht pfipravenych z roztoku o slozeni 10 ml THF,
0,25 g PS a 32 ml ETOH. Vzorky pfipravené deponovanim A) 5x200 pul po Ss a
B) 10x200 ul po 5 s polymerniho roztoku.
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Z hlediska vznikajici struktury jsou zajimavé povrchy na Obr. 21 a 22. Bylo pouzito cca 10x
vétsi mnozstvi PS v modifika¢ni smési. Mnozstvi ETOH bylo voleno tak, aby systém byl na
své mezi fazové separace pred vlastni depozici na nosny povrch. Z téchto obrazk je patrné,
7e pomoci této smési lze piipravit velmi komplikovanou 3D porézni strukturu. Ta pak
zvlasté vynika u vzorku piipraveného z 10 ml THF, 2,68 g PS a 20 ml ETOH. Tento pomé&r

byl proto dale pouzit u vétSiny dalSich experimentt.

Obr. 21 - SEM snimek povrchu pfipraveného z roztoku o slozeni 5 ml THF, 1,5 g
PS a 9,8 ml ETOH. Vzorek piipraven deponovanim 5x200 ul roztoku na povrch

polystyrenové Petriho misky v intervalu po 5 s.

PS a 20 ml ETOH. Vzorek piipraven deponovanim 10x200 ul roztoku na povrch

polystyrenové Petriho misky v intervalu po 5 s.
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4.1.2 Vliv mnoZstvi Spatného rozpoustédla

10 pm

Obr. 23 - SEM snimky povrchii pfipravenych z roztoku o slozeni 10 ml THF a
2,68 g PS kde bylo pfidano A) 12,5 ml ETOH (PS nevysrazen) B) 20 ml ETOH
(PS prave jesté nevysrazen) a C) 40 ml ETOH (PS vysrazen). Vzorky ptipravené
deponovanim 10x200 pl po S s smési.
V ramci tohoto experimentu bylo zkoumano, jak ovliviiuje mnozstvi ETOH ve smési vy-
sledny povrch polymeru. K zasobnimu polymernimu roztoku piipraveném z 10 ml THF a
2,68 g PS bylo ptidavano 12,5; 20 a 40 ml ETOH viz. Obr. 23. Obr. 23A ukazuje povrch
vznikly z ¢asti, ke které bylo pfidano 12,5 ml ETOH. PS byl v tomto pfipadé v roztoku zcela
rozpus$tén. Vznikajici pory jsou velmi malé, dosahujici praiméru v rozmezi jednotek mikro-

metrt. O néco veétsi pory vznikaji z ¢asti, ke které bylo piidano 20 ml ETOH (kdy byl PS
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prave jesté nevysrazen) jak je vidét na Obr. 23B. Obr. 23C ukazuje velké pory vznikajici ze
smési, kde je PS jiz vysrazen (pfidavkem 40 ml ETOH). Ztraci se zde 3D struktura, kterou

se podafilo pripravit ze smési, kdy byl PS ve smési nevysrazen.

Obr. 24 - SEM snimky povrchii ptipravenych z roztoku o slozeni 10 ml THF a
2,68 g PS kde bylo ptidano A) 10,5 mIETOH B) 12mIETOH C) 13,5mI ETOH.
Vzorky ptipravené deponovanim 10x200 pl po 5 s smési.
Tento experiment byl dale rozvijen kolem rozmezi 12 ml ptidavku ETOH. Byly ptipraveny
polymerni roztoky obdobné jako v pfedchozim kroku a k jednotlivym ¢astem byly pfidavany
10,5 ml ETOH (Obr. 24A), 12 ml ETOH (Obr. 24B) a 13,5 ml ETOH (Obr. 24C). Jednotlivé

povrchy se od sebe piili§ nelisi a na vSech je vidét vznikajici 3D struktura typicka pro vzorky
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piipravené ze smési s NevysraZzenym PS. Z tohoto vysledki plyne, Ze takto pfipraveny sys-
tém rozpoustédel neni pfili$ citlivy s ohledem na drobné vychylky v obsahu $patného roz-

poustédla.

4.1.3 Vliv po¢tu davek

Obr. 25 - SEM snimky povrchii ptipravenych z roztoku o slozeni 10 ml THF a
2,68 g PS a 20 ml ETOH. Vzorky pfipravené deponovanim A) 10x200 ul, B)
20x200 pl, C) 30x200 pl po 7 s.

Smyslem tohoto experimentu bylo objasnéni vlivu poctu davek smési THF, PS a ETOH na
vysledny povrch. Davkovanim rozdilného poctu davek roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g

PS a 20 ml ETOH byly pfipraveny povrchy, které jsou vidét na Obr. 25. Bylo davkovéano 10
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(25A), 20 (25B) a 30 (25C) davek o 200 ul po 7 s. U 20 davek vznikaji vyrazné vétsi pory
nez u zbylych vzorkt. Z tohoto srovnani je patrné, ze pocet davek hraje mnohem vyrazngjsi

ulohu v porovnani s drobnymi odchylkami v mnozstvi Spatného rozpoustédla.

4.1.4 Vliv ¢asové sekvence davkovani smésného roztoku

Obr. 26 - SEM snimky povrchii ptipravenych z roztoku o slozeni 10 ml THF a
2,68 g PS a 20 ml ETOH. Vzorky ptipravené deponovanim 10x200 ul po A) 2 s,
B)5s,C)7saD)10s.

V tomto experimentu byly vzorky pfipraveny davkovanim roztoku o sloZzeni 10 ml THF a
2,68 g PS a 20 ml ETOH. Vzdy bylo davkovano 10x200 pl, ale ménil se interval mezi jed-
notlivymi davkami. Na Obr. 26 jsou vidét povrchy takto pfipravené. Obr. 26 ukazuje povrch
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ptipraveny davkovanim jednotlivych davek A) po 2 s; B) po 5s; C) po 7; D) po 10s. U
niz8ich intervald mezi jednotlivymi davkami dochazi k vyraznému popraskani povrchu. Nej-
lepsiho vysledku je dosazeno davkovanim po 7 a 10 s, kdy je vysledna 3D nejlépe zformo-
vand a nedochdzi k vyraznému praskani povrchové vrstvy v diisledku nadmérného botnani

a rozpousténi povrchu nosné PS misky.

4.1.5 VIiv rychlosti rotace nosného materialu

Obr. 27 - SEM snimky povrchii pfipravenych z roztoku o slozeni 10 ml THF a
2,68 g PS a 20 ml ETOH. Vzorky ptipravené¢ deponovanim 20x200 ul po 7 S pfi
rychlostech otac¢eni A) 1500 ot/min, B) 2200 ot/min, C) 3000 ot/min.
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Rychlost rotace modifikovaného vzorku je dalsi proménnou, kterou je nezbytné vzit v potaz.
Bez rotace vzorku by nemohlo dochézet k rovnomérnému rozprostirani modifikacni smési
po povrchu vzorku. Mimo to rychlost rotace vzorku podminuje pocateéni tloustku vrstvy
deponovaného rozpoustédla na povrch modifikovaného substratu (PS misky). V ramci to-
hoto experimentu bylo davkovano 20x200 pl smési o slozeni 10 ml THF a 2,68 g PS a 20
ml ETOH po 7 s pti riznych rychlostech ota¢eni. Na Obr 27A je povrch pfipraveny za 1500
ot/min, na 27B za 2200 ot/min a na 27C za 3000 ot/min. Pti vysSich otackach dochazi
K tvorbé mensich pora a také k popraskani povrchu. Z tohoto pozorovani plyne, ze pro pfi-
pravu kompaktni 3D porézni vrstvy je lepsi volit mensi rychlost rotace tak, aby se na povrchu

vytvarela silngjsi vrstva smésného roztoku.

4.1.6 VySka pripravovanych poréznich vrstev

Obr. 28 - SEM snimky struktury pfipravené z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g
PS a20 ml ETOH. Vzorek ptipraven deponovanim 10x200 ul po 7 s. A) vznikajici

povrch, B) pohled na lomovou plochu porézni vrstvou.

Kromé snimki jednotlivych povrchii byly u nékterych vzort pro porovnani méreny vysky
poréznich vrstev v lomu. Tim bylo prokazano, ze byly skute¢né ptipraveny 3D porézni
vrstvy a nejen porézni povrchy. Prvni takto zobrazeny vzorek je vidét na Obr. 28. Jsou zde
SEM snimky povrchu (A), s snimek vrstvy v lomu (B). Pro pfipravu tohoto vzorku bylo
davkovano 10x200 pl po 7 s. V ramci této podkapitoly byly vSechny vzorky pfipraveny ze
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smési o slozeni 10 ml THF a 2,68 g PS a 20 ml ETOH. Zjisténa vyska vrstvy byla v tomto
piipadé (3943) um.

Poznamka: Zobrazené pohledy na lomovou plochu jsou ze stfedu nosné PS misky. Tyto

lomové plochy byly pfipraveny tak, Ze ldmand miska byla nafiznuta smérem od stfedu ke

kraji tak, aby ve stfedu ziistalo n€kolik milimetrii neporusenych skalpelem.

‘}‘ ﬂ‘u : AT Y. L
Obr. 29 - SEM snimky struktury ptipravené z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g
PS a 20 ml ETOH. Vzorek piipraven deponovanim 20x200 ul po 5 s. A) povrch,

B) pohled na lomovou plochu, C) detail na porézni vrstvu.

Na Obr. 29 je opét vidét povrch, pohled v lomu a detail na 3D porézni vrstvu, tentokrat pro

vzorek pfipraveny deponovani 20x200 pl po 5 s. Oproti pfedchozimu vzorku jsou vznikajici
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pory a také vyska vrstvy vétsi. V tomto ptipadé vyska vrstvy dosahovala (84+2) um. Vys-

kové zmény v povrchové vrstvé tohoto vzorku byly charakterizovany pomoci AFM, viz.

Obr. 30.

Hloubka povrchovych port dosahuje 5 pm. Vyhodnocend priimérna drsnost po-

vrchu je Ra=(169,8 +27,4) nm a hodnota Rz (1,34 +0,16) um.
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Obr. 30 - AFM snimky porézni povrchu piipraveného z roztoku o sloZeni
10 ml THF a 2,68 g PS a 20 ml ETOH. Vzorek pfipraven deponovanim
20x200 pul po 5 s. A) Povrch a vzorku s vyhodnocenymi hodnotami drsnosti,

B) odpovidajici 3D nahled a C) profilovy fez sttedem zobrazeného povrchu.

50pum
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Dalsi vzorek vznikl deponovanim 20x200 pl po 7 s. Tato zména v €asové sekvenci méla za
nasledek dalsi rust porézni vrstvy. Zde se vyska vrstvy zvysila na (117+3) pm. I tento vzorek
byl zobrazovan na AFM, jak je vidét na Obr. 32. Povrchové pory dosahovaly hloubky 3,7 pm
a prumérna drsnost Ra = (175,2 £+ 26,3) nm, hodnota R, = (1,47 + 0,19) um

10 pm

Obr. 31 - SEM snimky struktury ptipravené z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g
PS a 20 ml ETOH. Vzorek piipraven deponovanim 20x200 ul po 7 s. A) povrch,
B) pohled na lomovou plochu, C) detail na porézni vrstvu.
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Obr. 32 AFM snimky porézni povrchu ptipraveného z roztoku o slozeni 10
ml THF a 2,68 g PS a 20 ml ETOH. Vzorek ptipraven deponovanim 20x200
ul po 7 s. A) Povrch vzorku s vyhodnocenou drsnosti, B) odpovidajici 3D

nahled a C) profilovy fez sttedem zobrazené¢ho povrchu.

3.7 um
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U dalsiho vzorku bylo deponovan 30x200 pl po 7 s. | kdyz jsou vznikajici pory mensi nez v
pfedchozim piipadé, potvrdil se trend, Ze s rostoucim poctem davek roste vyska vrstvy.

Vyska vrstvy se zvysila na (13343) pm.

Obr. 33 - SEM snimky struktury ptipravené z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g
PS a 20 ml ETOH. Vzorek piipraven deponovanim 30x200 ul po 7 s. A) povrch,

B) pohled na lomovou plochu, C) detail na porézni vrstvu.

Poslednim vzorkem této série je vzorek ptipraveny depozici 40x200 ul po 7 s. Nejvétsich

port bylo dosazeno deponovanim 20ti davek, avsak ¢im vice pouzitych davek, tim byla vétsi
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vyska porézni vrstvy. U tohoto posledniho vzorku, viz. Obr 34, byla vyska vrstvy (181+2)

pm.

10 ym
- B

i } R PR
Obr. 34 - SEM snimky struktury piipravené z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g
PS a 20 ml ETOH. Vzorek piipraven deponovanim 40x200 ul po 7 s. A) povrch,

B) pohled v lomu, C) detail na porézni vrstvu.

Tabulka 1 porovna vliv po¢tu davek za jinak neménnych podminek na zménu tloustky vzni-
kajici porézni vrstvy. Jak bylo naznafeno V piedeslém textu s rostoucim mnozstvim depo-

novanych davek roste tloust’ka porézni vrstvy.
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Tabulka 1 - Vliv po¢tu deponovanych davek smésného roztoku na zménu tloustky porézni

vrIstvy.
Vyska polymerni porézni vrstvy

Zpisob ptipravy

[um]
10x200 po 7 s 3943
20x200 po 7s (117+3)
30x200 po 7 s (133+3)
40x200 po 7 s (181+2)

4.2 Smési bez Spatného rozpoustédla

Tyto vzorky byly pfipraveny rozpusténim PS v THF. V piipad¢ téchto experimentl nebyly
roztoky deponovany na PS Petriho misku. Misto toho byla pouzita sklenéna Petriho miska
tak, aby bylo mozné vznikajici samonosné porézni filmy z misky odloupnout. VVzorky byly
nechany po piidani posledni davky polymerniho roztoku 2 minuty na TSSC a po fadném
odpareni zbytku rozpoustédla a vysuSeni v susarn€ po dobu 1 hodiny na 40 °C bylo mozné
polymerni filmy ze sklenéné misky bez poruseni sejmout. Rychlost otad¢eni byla u vSech

nasledujicich experimentii 1200 ot/min pokud neni uvedeno jinak.

Na tomto misté je nutné poznamenat, Ze veSkeré experimenty spojené s depozici smésnych
roztokd byly provadény pti pokojové teploté 23°C a relativni vlhkosti vzduchu 40%. Tuto
skutecnost je nezbytné vzit v potaz, protoZe niZe diskutované struktury vznikaji v diisledku
kondenzace vodni pary na povrchu syntetického polymeru (PS) pfi rychlém odpafovani dob-
rého rozpoustédla (povrchova vrstva vzorku se ochlazuje). Z tohoto pohledu je mechanismus
tvorby porézni struktury nékde mezi literarné popsanou metodou Breath figures® a metodou

gasové sekvenované fazové separace?’.

4.2.1 Vliv poétu davek polymerniho roztoku

Tento experiment byl provadén deponovanim smési 10 ml THF a 2,68 g PS na rotujici skle-
nénou misku. Obr. 35 zobrazuje povrchy ptipravené 5, 10 a 20 davkami polymerniho roz-

toku po 200 pl v intervalu 5 s. Velikost port se s rostoucim poctem davek zvétsuje, jak uka-
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zuje Obr. 36. Na tomto obrazku jsou uvedeny distribuce velikosti pora pro povrchy vyobra-
zené na Obr. 35. U vzorki pripravenych s vétsSim poctem davek (10 a 20), Obr. 35B a C, lze
pozorovat drobné sekundarni pory uvnitt hlavnich povrchovych poért. Tyto vzorky byly
mimo to zobrazovany pomoci AFM, viz. Obr. 37. Z tohoto obrazku jsou patrné skutecné
vyskové zmény v povrchu vzorki uvedenych na Obr. 35. Z analyzy zmén povrchové drs-
nosti vyplynulo, ze nejvyssi Ra= (159,2 + 13,2) nm, vykazuje vzorek s nejvétsimi pory, a to

je vzorek ptipraveny pomoci 20 davek smésného roztoku.

TN ST A P T Nl b e
SIS Pt
o i & £ '@ Ly 4 “‘7 ) amy
LWL 2 e T IN LLS Y
L& ”» & i W & L
e 038 «‘“\';‘::3.%‘&: tﬁ’@"sﬁﬁgpn" ;C"!sj
AT o s
¥ ‘;‘_@"a '8 Bad 30 55{?«2.?“'@\ s’ gt !
LIS am e I e,

. &L
e ,Q;*“"’ § =l
)5 g}a'w Qfg‘:‘.‘“ ‘@i ‘.‘" “’

- @ 8% &
NADCE D LR |

A}

: .Qu

T dv,' asliv

L
) ‘?»};W,l".

X wv..'d"«‘i'*%“;;‘ Q‘c‘;{o"‘? o

v sq;: ﬂ';,’l;‘ ¥ :

A RO T AR
LI gﬁ.m% fplie {od,?." X}

w,é""i Q}Q_‘ﬁ _x‘séﬁ ",s“"'
G BRI EA
QOO RS

AR LMK e
OGN A/ PO

. N o o5,
ﬁf‘%ﬁ'af

waw v
b "“ ’,,

Obr. 35 - SEM snimky povrchi pfipravenych z roztoku o slozeni 10 ml THF a
2,68 g PS. Vzorek pfipraven deponovanim. A) 5x200 ul po 5 s, B) 10x200 ul po
55, C) 20x200 pul po 5 s.
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Obr. 36 — Distribuce velikosti pori u vzorkl odpovidajicich Obr. 35. A) 5x200 pl
po 5s, B) 10x200 ul po 5s, C) 20x200 ul po 5s.

Porovnani vysledkd na Obr. 36 potvrzuje pozorovani na Obr. 35 a to, Ze s rostoucim poctem
davek dochazi ke zvétSovani priméru port na ukor jejich poctu. Celkovy zaznamenany po-

get port byl pro Obr. 36 A) 2032; B) 1078; C) 635.
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Ra= (39,8 + 2,4) nm, Rz = (293,5+ 21,7) NM

0pm 10 20 30 40

Ra=(151,9 + 19,7) nm, Rz = (905,2 + 69,9) nm

Ra=(159,2 + 13,2) nm, Rz = (944,8 + 83,3) nm

569 nm

1.62 ym

1.40

120

1.00

0.80

y [um]

y [um]

y [um]

0,45
0,4
0,35
0,3
0,25
0,2
0,15
0,1
0,05

1.2

0,8

0,6

0,4

0,2

1,4

12

0,8

0,6

04

0,2

o

20 30
X [um]

20
X Tuml

o
=
o

20 30
X [pm]

50

Obr. 37 - AFM snimky povrchu véetné primérnych drsnosti Ra, maximalnich pievySeni R; a

profilovych fezl ze stiedu snimané plochy pro vzorky pfipravené z roztoku o slozeni 10 ml THF

a 2,68 g PS. Vzorky pfipraveny deponovanim A) 5x200 ul po 5 s, B) 10x200 ul po 5sa C)

20x200 pl po 5 s.
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4.2.2 Vliv ¢asové sekvence davkovani polymerniho roztoku
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Obr. 38 - SEM snimky povrchii pfipravenych z roztoku o slozeni 10 ml THF a
2,68 g PS. Vzorek pripraven deponovanim 10x200 ul po A) 10s,B) 15saC) 25s.

V této Casti experimentu bylo zkoumano, jaky vliv na vyslednou topografii ma ¢asova sek-
vence depozice jednotlivych davek polymerniho roztoku. Bylo deponovano 10x200 ul po
10, 15 a 25 s. Jak je vidét na Obr. 38, vzorek, u kterého byl interval mezi jednotlivymi dav-
kami 10 s, se vyznacuje nejveétsimi pory. S rostoucim intervalem mezi jednotlivymi ddvkami
velikost porti klesa. Totéz je mozné pozorovat na Obr. 39, ktery zobrazuje distribuci velikosti
port téchto ¥ vzorkt. U vzorku davkovaného po 25 s vznikaji jen pory s plochou do 4 pm?,

kdezto u prvnich dvou vzorki vznika i malé mnozstvi pérti s plochou vétsi nez 10 um?. Tato
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sada vzorki byla rovnéZ charakterizovana pomoci AFM. Vysledky z AFM jsou uvedeny na
Obr. 34.
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Obr. 39 - Distribuce velikosti pori u vzorkt odpovidajicich Obr. 38. Vzorek pii-
praven deponovanim 10x200 pl po A) 10s,B) 15sa C) 25s.

Porovnani vysledkti na Obr. 39 potvrzuje pozorovani na Obr. 38 a to, Ze s rostouci prodlevou
mezi deponovanymi davka dochazi ke zmenSovani priméru pért a rustu jejich poctu. Cel-
kovy zaznamenany pocet poru byl pro Obr. 39 A) 199; B) 300; C) 968. Toto pozorovani je
inverzni k situaci, kterou lze sledovat na Obr. 35 a 36 pro pocet opakujicich se davek.
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Obr. 40 - AFM snimky povrchu véetné primérnych drsnosti Ra, maximalnich ptevySeni R; a profilovych

fezi ze stfedu snimané plochy pro vzorky pfipravené z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g PS Vzorky
ptipraveny deponovanim A) 10x200 ul po 10 s, B) 10x200 ul po 15 s a C) 10x200 ul po 25s.
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4.2.3 Vliv velikosti deponované davky polymerniho roztoku

Posledni experiment spocival v deponovani stejného poctu rizné velkych davek. Ze smési o
slozeni 10 ml THF a 2,68 g PS bylo davkovano 10x200 a 10x300 ul po 5 s. Jak je vidét na
Obr. 41, pouziti davky o vétsim objemu ma za nasledek vznik podobné velkych primarnich
pora s daleko mensi hloubkou. Z tohoto porovnani plyne senzitivita tohoto piistupu tvorby
povrchovych pora na tloustku vrstvy kapaliny, ktera vznika na rotujicim povrchu bezpro-

stitedné po vytla¢eni polymerniho roztoku z davkovaciho zatizeni.
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Obr. 41 - SEM snimky povrcht ptipravenych z roztoku o slozeni 10 ml THF a
2,68 g PS. Vzorek ptipraven deponovanim A) 10x200 pl po 5 s a B) 10x300 pl po
S5s.

4.3 Charakterizace poréznich struktur pomoci rentgenové tomografie

Dle zadéani diplomové préace byly pfipravené porézni povrchy vyznacujici se nejvetsi veli-
kosti porti charakterizovany pomoci dostupného rentgenového tomografu SkyScan 1074.
Z prvotnich méfeni vyplynulo, Ze péry o priiméru okolo 20 um neni mozné pomoci tohoto
dostupného zafizeni identifikovat, viz. Obr. 42. Tato skute¢nost neni ni¢im piekvapujici
s ohledem na fakt, Ze dostupné zafizeni dosahuje nejlepsiho rozliSeni na voxel (prostorovy
pixel) v fadech 10 x 10 x 10 um. Z toho plyne, Ze by bylo potieba pfipravit porézni systémy
o vétsim priaméru a hloubce, aby byla mozna jejich detekce a interpretace. VEtsi, hlubsi pory

se V ramci experimentil provedenych v této diplomové prace nepodatilo pfipravit.
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Obr. 42 — snimky povrchu s nejvétsimi pory zobrazeného pomoci dostupného rent-
genového tomografu SkyScan 1074. A) 3D nahled na povrch, je vidét, Zze povrch je

mirné zvrasnény. B) 2D tez, ze kterého nelze identifikovat porézni strukturu.
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ZAVER

Tato prace byla zaméfena na ptipravu a charakterizaci poréznich polymernich materialti me-
todou fazové separace. Tyto povrchy byly pfipravovany metodou podobnou Breath figures
a Casové sekvenované fazové separaci vyvolané ptisobenim smési dobrého a $patného roz-
poustédla. V teoretické Casti byly pfedstaveny porézni materialy jako takové, bylo popsano
nékolik zptsobd, jak je délit a dale byly podrobnéji popsany metody, jakymi je 1ze pfipravit.
Prostor byl také vénovan tvorbé 3D poréznich struktur, které nabyvaji na vyznamu a je proto

zéadouci hledat zpiisoby, jak je pfipravit jednoduchym a levnym zptisobem.

V ramci experimentalni Casti prace byly pfipravovany porézni vrstvy na polystyrenu, a to
dvéma metodami. Prvni byly vzorky pfipravené ze smési se Spatnym rozpoustédlem. Smes
obsahovala THF jako dobré a ETOH jako $patné rozpoustédlo, ve smési byl také rozpustén
PS a smés byla davkovana na povrch PS Petriho misky. Po pocate¢nich experimentech, je-
jichz cilem bylo zjistit vhodny pomér vSech slozek ve smési, nasledoval pokus zkoumajici
vliv poctu deponovanych davek. Velikost porti neroste imérné s poctem davek smésného
rozpoustédla a nejvetsi pory v ramci tohoto experimentu byly pfipraveny depozici 20 davek.
Dal$i proménnou majici zasadni vliv na vznikajici struktury je vliv ¢asové sekvence depo-
zice modifika¢niho roztoku. U vzorkt, kde byly jednotlivé davky deponovany s mensimi
Casovymi intervaly dochazi k praskani povrchu. K praskani taktéz dochazi pti deponovani
za vy$Sich rychlosti rotace pouzitého TSSC zatizeni. Touto metodou se podafilo pfipravit
nejen porézni polymerni povrchy, nybrz objemové porézni vrstvy. Tyto vrstvy dosahovaly
vysek v fadech stovek mikrometra a jejich Sitka se zvétSovala s rostoucim poctem davek a

rostoucim ¢asovym intervalem mezi jednotlivymi davkami.

Druhou metodou ptipravy vzorka bylo pouziti smési bez Spatného rozpoustédla a jeji dav-
kovani na sklenénou Petriho misku. Pory zde byly tvotfeny kapkami kondenzujici vody, jak
je popsano pro metodu Breath figures. Vznikaly porézni polymerni filmy, které bylo mozné
po fadném vysuSeni z misky bez poskozeni sejmout. Zkouman byl nejprve vliv poctu davek.
Zde s rostoucim pocétem davek rostla velikost port a u vyssich poctt davek lze pozorovat
vznik sekundarnich péra v primarnich povrchovych porech. Prodlouzeni intervald u vzorkt
ptfipravenych touto metodou ma za nasledek zmenSovani pfipravovanych pori. Opét je
mozné pozorovat sekundarni pory naznacujici slozitéjsi 3D porézni strukturu. Mimo to bylo
zjisténo, ze nezanedbatelnou ulohu hraje vyska vrstvy deponovaného roztoku vznikajici po

jeho vytlaceni z davkovaciho zatizeni.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

BF Breath Figures

PS Polystyren

THF Tetrahydrofuran

ETOH  2-ethoxyethanol

PMMA  Polymethylmetakrylat

TPGDA Tripropylen glykol diakrylat

PDMS  Polydimethylsiloxanu

CAP Kopolymer N-dodecylakrylamidu a karboxyhexylacrylamidu

TSSC Zatizeni pro Casove sekvenované davkovani smésnych rozpoustédel na rotujici

povrch
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SEZNAM OBRAZKU

Obr. 1 — Schématické rozdéleni pori podle jejich interakce s okolim. a) uzaviené pory,
b) a f) pory oteviené na jednom konci, ¢), d), g) oteviené pory, €) pory oteviené
na obou koncich (Prichozi). 22 ..........cvveeeirieeeee s 14

Obr. 2 — Tvorba vysoce organizovanych poréznich povrchii metodou Breath Figures.®

Obr. 3 — SEM snimky tvaru pora vznikajicich v riznych atmosférach. Pohledy v fezu
jsou vidét pro pary vody (a), pary methanolu (c) a pary ethanolu (e).

Korespondujici pohledy na filmy shora po odstranéni vrchni vrstvy jsou v (b),

() TN () T TR 17
Obr. 4 — Casové sekvenovana fizova separace vyvolana pisobenim smési
TOZPOUSIEACL L ..o 19

Obr. 5 — Povrchy pfipravené metodou casoveé sekvenované fazové separace vyvolané
pusobenim dobrého a Spatného rozpoustédla. Vliv poméru THF:ETOH na
strukturu povrchu. Objemové poméry THF:ETOH: A) 1:9, B) 1,5:8.5, C) 2:8,
D) 3:7, E) 5:5, F) 7:3. Deponovano 5x200 pl po 5 s. SEM snimky vcetné
kontaktnich thli smageni s VOUOU.L .........coovvieiieiececeeee e 20

Obr. 6 — Postup pfipravy porézniho filmu z tii slozkového systtmu PMMA, voda,
ACELON.Z2 ..o 21

Obr. 7 — Porézni filmy piipravené ze tii slozkového systému PMMA, voda, aceton,
ligici se dobou sonikace (0 — 7 hodin) PMMA.Z ........coooveriieeeeeeeeeeeee, 22

Obr. 8 — Schéma piipravy polymernich ,,pincushions®. (a) puvodni film na sklenéném
substratu. (b) adhezivni paska na polymernim filmu. (c) vrchni vrstva filmu je
odstranéna na adhesivni pasce. (d) polymerni ,,pincushions* na adhesivni pasce
a na SKIENENEM SUDSIIATILZY .........oiviveieeeececeee e 23

Obr. 9 — (a) ,,pincushions* na sklenéném substratu i na adhesivni pasce. SEM snimky
polystyrenovych ,,pincushions® na (b) sklenéném povrchu a (c) adhesivni

Obr. 10 — Schéma nizkoteplotni fazové separaéni fotopolymerace.®........................ 26

Obr. 11 - Morfologie makroporézniho TPGDA pii hmotnostnim poméru
monomer/rozpoustédlo 1/1, 1/2, 1/10 a 1/15 (a-0).32 ..o, 27

Obr. 12 — SEM snimky kulovitych ¢astic kaolinu na sklenéném povrchu (a) pted a (b)

po coatovani PDMS poréznim filmem. Snimky c¢astic kaolinu ,,koblihového*
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tvaru na sklenéném povrchu (c) pfed a (d) po coatovani PDMS poréznim
FIIMEM.Z 28
. 13 — Castice piipravené z blokového kopolymeru polystyrenu a polybutadienu za
pokojové teploty v rtiznych rozpoustédlech a parach: (a) chloroform jako
rozpoustédlo a pary methanolu, (b) dichlormethan jako rozpoustédlo a pary

methanolu, (¢) cyklohexan jako rozpoustédlo a pary methanolu, (d) toluen jako

rozpoustédlo a pary ethanolu.®8 ................ccevvviriiiieieccee e 29
14 - Zatizeni pro Casové sekvenované davkovani smésnych rozpoustédel na
rotujici povrch (TSSC). Zatizeni vyvinuto na UFMI, UTB ve Zling.*............ 32
15 — Skenovaci elektronovy mikrospok Phenom G2 Pro..........ccccoevviiieriinnnnn. 33
16 — Pouzité AFM NTEGRA-PIiMA. ......cccceoviiiiiiiiieneeee s 33
17 — Rentgenovy tomograf spole¢nosti Bruker, typ 1174. ......ccccovvviiniiniinenn. 34

18 - Porovnani origindlniho obrazku ze SEM (A) s obrdzkem pro obrazovou
analyzu v programu Imaged (B). ..o 35
19 - SEM snimky povrchii pfipravenych z roztoku o slozeni 11,6 ml THF, 0,25 g
PS a 34 ml ETOH. Vzorky pfipravené deponovanim A) 5x200 ul po 5 s a B)
10x200 pl po 5 s polymerniho roztoKU. ........cocvviiieiiiiiiiciieseee e 37
20 — SEM snimky povrcht pfipravenych z roztoku o sloZeni 10 ml THF, 0,25 ¢
PS a 32 ml ETOH. Vzorky ptipravené deponovanim A) 5x200 ul po 5 s a B)
10x200 pl po 5 s polymerniho roztoKu. ........cccvvieiiiiiiicici e 37
21 - SEM snimek povrchu pfipraveného z roztoku o sloZzeni 5 ml THF, 1,5 g PS
a 9,8 ml ETOH. Vzorek pfipraven deponovanim 5x200 pl roztoku na povrch
polystyrenoveé Petriho misky v intervalu PO S S. ....oooiviiiiiiiiiiiie e, 38
22 - SEM snimek povrchu pfipraveného z roztoku o slozeni 10 ml THF, 2,68 g
PS a 20 ml ETOH. Vzorek pfipraven deponovanim 10x200 pl roztoku na povrch
polystyrenové Petriho misky v intervalu PO 5 S. ..o, 38
23 - SEM snimky povrcht pfipravenych z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g
PS kde bylo ptidano A) 12,5 ml ETOH (PS nevysrazen) B) 20 ml ETOH (PS
prave jesté nevysrazen) a C) 40 ml ETOH (PS vysrazen). Vzorky piipravené
deponovanim 10X200 pl po 5'S SMEST. ....cevvviiiiiiiiiiiiici 39
24 - SEM snimky povrcht pfipravenych z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g
PS kde bylo pfidano A) 10,5 ml ETOH B) 12 ml ETOH C) 13,5 ml ETOH.
Vzorky ptipravené deponovanim 10x200 pl po 5 s smési.......cccoecvvieeiirnnnnne 40
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. 25 - SEM snimky povrcht piipravenych z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g
PS a 20 ml ETOH. Vzorky pfipravené deponovanim A) 10x200 ul, B) 20x200
Pl C) 30X200 I PO 7 Se i 41

. 26 - SEM snimky povrcht piipravenych z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g
PS a 20 ml ETOH. Vzorky pfipravené deponovanim 10x200 pl po A) 2 s, B) 5
S, C) 7SAD) 10 S, ittt s 42

. 27 - SEM snimky povrchii pfipravenych z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g
PS a 20 ml ETOH. Vzorky pfipravené deponovanim 20x200 pl po 7 s pfi
rychlostech otaceni A) 1500 ot/min, B) 2200 ot/min, C) 3000 ot/min. .......... 43

. 28 - SEM snimky struktury pfipravené z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g
PS a 20 ml ETOH. Vzorek ptipraven deponovanim 10x200 pl po 7 s. A)
vznikajici povrch, B) pohled na lomovou plochu porézni vrstvou.............. 44

. 29 - SEM snimky struktury pfipravené z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 ¢
PS a20 ml ETOH. Vzorek ptipraven deponovanim 20x200 pl po 5s. A) povrch,
B) pohled na lomovou plochu, C) detail na porézni vrstvu. ........................ 45

. 30 - AFM snimky porézni povrchu ptipraveného z roztoku o slozeni 10 ml THF
a 2,68 g PS a 20 ml ETOH. Vzorek ptipraven deponovanim 20x200 pl po 5 s.
A) Povrch a vzorku s vyhodnocenymi hodnotami drsnosti, B) odpovidajici 3D
nahled a C) profilovy fez sttedem zobrazeného povrchu...........ccccovivieiiiiennn. 46

. 31 - SEM snimky struktury pfipravené z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g
PS a20 ml ETOH. Vzorek pfipraven deponovanim 20x200 ul po 7 s. A) povrch,
B) pohled na lomovou plochu, C) detail na porézni vrstvu. ........................ 47

. 32 AFM snimky porézni povrchu ptipraveného z roztoku o sloZzeni 10 ml THF a
2,68 g PS a 20 ml ETOH. Vzorek ptipraven deponovanim 20x200 pl po 7 s. A)
Povrch vzorku s vyhodnocenou drsnosti, B) odpovidajici 3D nahled a C)
profilovy fez stfedem zobrazeného povrchu. ..o, 48

. 33 - SEM snimky struktury pfipravené z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g
PS a20 ml ETOH. Vzorek ptipraven deponovanim 30x200 pl po 7 s. A) povrch,
B) pohled na lomovou plochu, C) detail na porézni vrstvu. ........................ 49

. 34 - SEM snimky struktury pfipravené z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g
PS a20 ml ETOH. Vzorek ptipraven deponovanim 40x200 pl po 7 s. A) povrch,

B) pohled v lomu, C) detail na porézni vrstvu. ..............c.cccocveniiiieninnnnnn. 50
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. 35 - SEM snimky povrcht piipravenych z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g
PS. Vzorek ptipraven deponovanim. A) 5x200 pl po 5 s, B) 10x200 pl po 5 s,
C) 20X200 I PO 5 Sunriiiiiiiiiiiie s 52

. 36 — Distribuce velikosti port u vzorkti odpovidajicich Obr. 35. A) 5x200 pl po

55, B) 10x200 pl po 5s, C) 20x200 I PO 5S...c.vooviiiiiiiiiiieienieseee e 53

37 - AFM snimky povrchu véetné primérnych drsnosti Ra, maximdlnich

prevyseni R; a profilovych fezii ze stiedu snimané plochy pro vzorky ptipravené

z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g PS. Vzorky pfipraveny deponovanim A)

5x200 pl poS's, B) 10x200 pl poSsa C) 20x200 pl po Ss...ovveiiviiiiiieiinnns 54

. 38 - SEM snimky povrchii pfipravenych z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g
PS. Vzorek ptipraven deponovanim 10x200 pl po A) 10s,B) 15sa C) 25s.55

. 39 - Distribuce velikosti pora u vzorkli odpovidajicich Obr. 38. Vzorek ptipraven

deponovanim 10x200 pul po A) 105, B) 155a C) 25S...ciiciiiiieiiceiieieee 56

40 - AFM snimky povrchu vcetné primérnych drsnosti Ra, maximéalnich

prevyseni R; a profilovych fezii ze stitedu snimané plochy pro vzorky pfipravené

z roztoku o slozeni 10 ml THF a 2,68 g PS Vzorky ptipraveny deponovanim A)

10x200 pl po 10 s, B) 10x200 pl po 15 s a C) 10x200 pl po 25 s. .................. 57

. 41 - SEM snimky povrchil pfipravenych z roztoku o sloZzeni 10 ml THF a 2,68 g
PS. Vzorek pripraven deponovanim A) 10x200 pl po 5 s a B) 10x300 pul po 5 s.

. 42 — snimky povrchu s nejvétSimi pdry zobrazeného pomoci dostupného
rentgenového tomografu SkyScan 1074. A) 3D néhled na povrch, je vidét, ze
povrch je mirné zvrasnény. B) 2D fez, ze kterého nelze identifikovat porézni

SETUKEUT UL s 59
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SEZNAM TABULEK

Tabulka 1 - Vliv poctu deponovanych davek smésného roztoku na zménu tloustky
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