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ABSTRAKT

Predlozena prace pokryva v reSerSni Casti soucasny stav vyzkumu, piipravy a vlastnosti
polymernich materiall s magnetickym plnivem. V experimentu je pozornost soustfedéna
na problematiku pfipravy materiadll na zakladé PVA, mocoviny a glukézy s plnivem
srazenym z roztokl zeleznatych a Zelezitych soli pomoci MW energie v jednom kroku
syntézy a je prvnim pokusem o ptipravu téchto materialii na naSem pracovisti. Pfipravené
materidly byly vyhodnoceny pomoci RTG difrakce, UV-VIS spektrometrie, optické
a elektronové mikroskopie, sledovany byly i mechanické, dielektrické a magnetické

vlastnosti. Zavér nastinuje sméry budouciho vyvoje vyzkumu a ptipravy téchto materialti.

Klicova slova: MW syntéza, magnetické (nano)castice, PVA

ABSTRACT

This work gives a survey of contemporary research, preparation methods and propertis of
polymer material with magnetic filler in theoreticka part. Experimental work is aimed to
preparartions of materials based on PVA with urea and glukose and are filled with partices
precipited from solutions of ferrous and ferric salts by method of MW energy in one pot
synthesis. This work is primary attemp to preparation of these materials on our workplace.
Properties of prepared materials were evaluated by XRD difraction, UV-VIS spektrometry,
optical and scanning electron microscopy. Mechanical, dielectric and magnetic properties
were also observed. Conclusion contains directions of future research and preparation of

these materials.

Keywords: MW synthesis, magnetic (nano)paricles, PVA
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UvVOoD

V poslednich dvou desetiletich se dostdvd znané pozornosti materidlim obsahujicim
magnetické nano a mikroc¢astice, a to nejen pro jejich pozoruhodné elektrické nebo optické
vlastnosti, ale predevsim diky jejich chovani v magnetickém poli, které témto materialim
oteviraji Siroké moznosti pro aplikace od informacnich technologii az po chemii,
biochemii, biologii i medicinu. Navic vykazuji snadnou manipulaci, moznou automatizaci
a miniaturizaci, neroztokovou formu vzorkl nebo ztratu nosice béhem promyvani. Rychlé¢,
a co se nakladu tyka, efektivni separace magnetickych nosicli z reakéni smési bez filtrace
nebo centrifugace ¢ini magnetické materidly vhodné nejen pro pouziti pii béZznych

laboratornich pracich, ale také ve vyrobni praxi [1].

Typické kompozitni magnetické materialy jsou typu jadro-slupka. Magnetické jadro je
pokryto inertni nizko- nebo vysocemolekuldrni latkou, obvykle polymerni, kterd brani
nezadoucim nespecifickym interakcim a soucasné zajist'uje stabilizaci jadra, které obaluje.
Ziskani takovych ¢astic obvykle zahrnuje ptipravu vychozich ¢astic pozadované velikosti a
zaroven magnetickych vlastnosti, pokryti jejich povrchu nizko nebo vysocemolekularni

latkou nebo enkapsulaci v polymeru a anorganickém materialu [2].

Materialy s magnetickym jadrem v polymerni matrici, s fizenou velikosti ¢astic, distribuci
jejich velikosti, tvarem, morfologii a pozadovanych vlastnosti lze pfipravit rGznymi
zpusoby. Alternativnim zplsobem piipravy téchto materidlti je jejich syntéza pomoci
mikrovinné energie. Mikrovlnny ohfev pouta pozornost jako slibnd metoda pro syntézy
kovovych struktur v roztoku, tzv. v jednom kroku. Touto metodou lze piipravit nejen
castice sférické, ale také castice je tvaru jednoduchych krystalickych polygonalnich
desticek, listd, tyCinek, drath, tub nebo dendritd. Prostfednictvim rGznych
experimentalnich parametri (jako koncentrace kovové soli, surfaktantniho polymeru,
délky jeho ftetézce, typem rozpoustédla nebo reakéni teplotou) lze fidit tvar 1 velikost
struktur. V podstaté¢ Ize tvrdit Ze, struktury mensSich velikosti a uzsich distribuci velikosti, s
vysokym stupném krystalinity a Cistoty je mozné ziskat MW ohievem snadnéji nez
tradi¢nimi metodami. V porovnani s jinymi metodami jsou vyhodou piipravy materiali
touto cestou krat$i doby a nizsi teploty pii piiprave, spojené se snizenim energetickych

naroku [3].

Tato prace je na nasem pracovisti prvotni studii v oblasti pfipravy materialli, slozenych

z polymerni matrice a Fe soli pomoci mikrovinného ohtevu.
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I. TEORETICKA CAST
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1 MAGNETICKY AKTIVNI KOMPOZITY

1.1 Kompozitni materialy

Kompozity vznikaji kombinaci jednodusSich materiali. Skladaji se z vice komponent,
pficemz zakladni nosnou komponentou je pojivo (polymerni matrice), které je spojitou
¢asti kompozitu. Jeho dalsim ukolem je chranit plnivo pfed mechanickym ¢i chemickym
poskozenim, udrzovat je v pozadovaném sméru vici namahani a prenaset vnéjSi napéti.
V této matrici je zakomponovana nespojitd ¢ast kompozitu - plnivo. Kombinace plniva
a matrice dava materidlu synergické vlastnosti, resp. vlastnosti lepsi nez by odpovidalo

prostému souctu vlastnosti jeho jednotlivych slozek [4].

Pti ptfipravé magnetickych materidli se jako vyuziva plnivo magneticky material, napf.
ferity (magnetit, hematit, resp. zeleznaté a zelezité soli a jejich kombinace). Zaroven je
vitana jeho velikost v nanorozmérech, uzké distribuce velikosti ¢astic a moznost volby

tvaru, coz jsou parametry, kontrolovatelné zptisobem ptipravy materialu [1], [2].

Diive se ¢asto jako matrice pro magnetické Castice pouzival napi. polystyren (PS) nebo
polymetylmetakrylat (PMMA). Nevyhodou jejich pouziti je jejich hydrofobita, ktera brani
bobtnani v polarnich rozpoustédlech jako je voda nebo alkoholy. To vedlo k mySlence
pouzit polymerni matrici povahy hydrofilni, naptiklad polyvinyalkohol (PVA) nebo
poly(2-hydroxyethyl metakrylat) (PHEMA) [2].

Kromé¢ polymerni matrice a magnetického casticového plniva je finalni material
vysledkem interakce i dalsich, obvykle nizkomolekularnich latek, s témito komponentami.
Uplatiiuji se srdzedla, surfaktanty, chelata¢ni Cinidla, ¢inidla modifikujici mezifazové

rozhrani, voda, necistoty aj. [4].
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1.2 Polyvinylalkohol jako polymerni matrice

+CHZ—C‘:H{T
OH

Polyvinylalkohol je ve vod¢ rozpustny synteticky polymer. Jeho monomerem je
vinylalkohol CH,=CH-OH, ktery je kvili své nestabilit¢ hypotetickou slouceninou,
a polyvinylakohol nelze ziskat jeho pfimou polymeraci. Proto se pfipravuje zmydelnénim
nebo reesterifikaci polyvinylacetatu. Tato reakce mu déava i acetylenové skupiny a jako
polyvinylalkohol lze pak oznacit produkt stakovym mnozstvim volnych OH skupin

dostate¢nym pro rozpustnost ve vodé [5].

CH,OH
—f-CHy—CH-- — —fchcn + CH3—ﬁ—O—CH3

NaOH
O—C—CH, OH

@)

Jedna se o bilou krystalickou hmotu praskové konzistence. Jeho fyzikalni vlastnosti jsou
vyrazné ovlivnény zejména polymera¢nim stupném a stupném hydrolyzy. Polymera¢ni
stupen vyznamné ovliviiuje jeho rozpustnost. Produkty o vyssim polymera¢nim stupni jsou
rozpustné hufe. Zcela hydrolyzovany PVA dava roztoky vyssi viskozity nez méné
hydrolyzovany PVA stejného polymeraéniho stupné. Roztoky vysocehydrolyzovanych
PVA zvySuji svou viskozitu stanim. PVA obsahujici 70 az 80 % hydroxylovych skupin je
nerozpustny ve vodé (a zaroven rozpustny v aromatickych uhlovodicich a cyklickych
esterech), PVA s obsahem 35 % acetatovych skupin jiz 1ze rozpustit ve vodé (a zaroven
nikoliv v organickych rozpoustédlech). Ptitom 12 % zbytkovych acetatovych skupin je
optimalni mnozstvi pro rozpustnost v teplé¢ 1 studené vodé (resp. se stupném hydrolyzy
87 - 89 %). Dalsimi vyuzitelnymi rozpoustédly jsou napt. glykol, glycerol, formamid.
Jeho rozpustnost je i1 funkci teploty, resp. rozpustnost PVA roste se zvySujici se teplotou

[51, [6].

Teplotni pouzitelnost PVA je v rozmezi od -50 po 130 °C, zahtatim nad 150 °C zacina

degradovat za odstépovani vody a pii 220 °C se rozklada. To znamena, ze bez ptredchozi
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upravy zacina degradovat jiz pii zpracovatelskych podminkach. Dale dochéazi k jeho

sitovani [5], [6].

Vyznamné jsou 1 optické vlastnosti PVA, resp. index lomu jeho roztokii. Ten roste linedrné
s koncentraci, az do koncentrace kritické, ktera zavisi na molekulové hmotnosti a viskozité

roztoku [7].

PVA se vyuziva jako ochranny koloid pro stabilizaci polymernich disperzi, a to zejména
pro rozpustnost ve vod¢ a schopnost tvorby vysoceviskoznich roztokt [5]. Této jeho

vlastnosti bylo vyuzito pfi pfipravé nize uvedenych materiali.

1.3 Magnetické ¢astice jako plnivo

Pouziti magnetickych ¢astic pro pfipravu magnetickych materidlli v praxi zalezi na jejich
vlastnostech jako je nejen schopnost magnetizace, ale také tvar, morfologie, velikost
a polydisperzita astic, které vyznamné vlastnosti finalniho produktu ovliviuji [2]. Castice
mohou byt sférické, ale 1 ve tvaru jednoduchych krystalickych polygonalnich desticek,
sféricky resp. koralkovy tvar Castic. Nabizi totiz vyznamné praktické vyhody jako je
snadna manipulace a kontinualni proces separace. Castice nepravidelnych tvarti jsou
mnohem vice citlivé na mechanické opotfebeni a rozpad na drobny material nez Castice

sférické [1].

Ditlezitym faktorem je 1 polydisperita. V porovnani tradi¢nich Castic s Sirokou distribuci
velikosti Castic poskytuji monodisperzni mikrottvary sférického tvaru (nebo alesponi
systémy castic s uzkou distribuci velikosti) vétsi vyhody, nebot’ vykazuji jednotné
a rovnomeérné fyzikalni a chemické vlastnosti, neagreguji (tak snadno jako systémy o vyssi

polydisperzit¢) v kapalinach [8].

V souvislosti s velikosti ¢astic maji velké castice nevyhodu pfedev§sim v malém mérném
povrchu. Ten je uziteCny pro vaznost funkCnich skupin. Nicméné ptiliS malé Castice
(s velkym mérnym povrchem) mohou piestat byt magneticky citlivé. Pfi pozadavku
magnetické citlivosti magnetickych sférickych mikro/nanoutvardt je nutné hledat

kompromis mezi velikosti mérného povrchu a magnetickou citlivosti [2], [8].
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1.3.1 Vlastnosti magnetickych ¢astic

Magnetické cCastice sférického tvaru (magnetic microspheres) se z vétsi casti skladaji
ze superparamagnetického jadra ulozené¢ho v polymerni slupce, kterd chrani sviij obsah.
Vyhoda existence této polymerni slupky, obklopujici magnetické jadro, spociva také

v moznosti funkcionalizace povrchu [2], [8].

Pro popis magnetickych vlastnosti se pouziva vztah mezi magnetizaci M (magnetickou
polarizaci) a magnetickym polem H (jeho intenzitou) uvnitf latek, jehoZ smérnici je

magnetickd permeabilita, resp. magneticka susceptibilita [2], [9].

Magnetické pole je ovliviiovano interakei s latkou. Velikost tohoto plsobeni je zavisla
na struktufe atomut. Pohyb elektroni kolem atomového jadra predstavuje proudovou
smycku, kterou lze chéapat jako magneticky dip6l s magnetickym momentem a struktura
elektronového obalu dava vysledny magneticky moment. Magnetizace je dusledek
usporddani magnetickych domén materialu. Muze byt docasnd, kterd trva po dobu
pusobeni vn¢j$iho magnetického pole, nebo trvala, jez trva i po zaniku budiciho pole. I po
zaniku pole mlze ¢ast domén zilstat orientovand ve sméru pusobiciho pole a
magnetizovana latka pak vykazuje zbytkovy neboli remanentni magnetismus. Takova latka

vlastni permanentni magneticky dipélovy moment [9].

Magnetizace predstavuje objemovou hustotu magnetického dipdlového momentu. Podle

chovani latek v magnetickém poli je lze rozdélit do nékolika skupin [10].

Paramagnetismus je typ magnetismu, ktery se objevuje pouze v pfitomnosti vnéjSiho
magnetického pole. Paramagnetické materidly jsou pfitahovany magnetickym polem
a vykazuji relativni magnetickou permeabilitu vétsi nez jedna (maji kladnou magnetickou
susceptibilitu). Nedokazou udrzet magnetismus bez ptfitomnosti vnéjsiho pole, nebot
dip6ly jsou ndhodné orientované v disledku tepelnych kmitlh miizky a proto je vysledny
magneticky moment nulovy. Pfi aplikaci magnetického pole na latku dochézi k natocCeni
dipolt ve sméru vnéjsiho pole za vzniku vysledného magnetického momentu s orientaci
ve smeru pusobeni vnéjSiho pole. Tim se magnetické pole zesili a souctem momentl
nastdva magnetické nasyceni latky - saturace. Tomu ale brani zejména tepelny pohyb,

ktery zptisobuje, ze nedochazi k intenzivnimu zesileni pole [10-12].

Diamagnetismus je typ magnetismu, ktery se objevuje pouze pii aplikaci vnéjSiho

magnetického pole. Vlozenim diamagnetické latky do vnéjsiho magnetického pole dochazi
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v latce k zeslabeni tohoto pole, nebot’ vznikaji magnetické dipdly, jejichz magnetické pole
pusobi proti vnéjSimu magnetickému poli. Diamagnetické latky vykazuji relativni
permeabilitu mensi nez 1 [10-12].

Latky dia/paramagnetické, vykazuji linearni zdvislosti intenzity magnetické¢ho pole H a

magnetické polarizace M popsané vztahem (1) a zndzornénym na Obr. 1.
M (r)=x,H(r) (1)

kde y. je magnetickd susceptibilita, kterd nabyva pro diamagnetické materidly malych
zapornych hodnot (obvykle 10®) a malych kladnych hodnot pro paramagnetické latky
hodnot (obvykle 0 - 0,01) [10-12].

7 B o e A e :

Obr. 1 Magnetizac¢ni kiivka paramagnetického

(1) a superparamagnetického materialu (2) [2]

Teplotni zavislost magnetické susceptibility dia/paramagnetickych latek je popsana

Curieho zavislosti (2)

C
Am = (2)

kde T je absolutni teplota v °K a C je Curieho konstanta, charakteristickd pro danou latku

(2], [9].
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Latky dia/paramagnetické nejsou vhodné pro piipravu magnetickych materialt [2].

Latky se silnym magnetickym chovanim, které vykazuji spontanni uspofadani
magnetického momentu atomii do magnetickych domén, jsou nazyvany feromagnetickeé,
resp. ferimagnetické a vykazuji vy$§i magnetizaci a susceptibilitu (obvykle 107 - 10°).
Celkovou zavislost magnetizace M na intenzit¢ magnetického pole H a prib¢h hysterezni
smycky je znazornén na Obr. 2. Ve feromagnetickych latkach vznikaji magnetické domény
se stejnou orientaci magnetickych dipdlii. V nepfitomnosti vnéjSiho magnetického pole
vykazuje smér magnetickych momenti jednotlivych domén statistické uspotadani
a vysledny magneticky moment je nulovy. Ve slabém magnetickém poli pak nastava
roz§ifovani magnetickych domén s dipélovym momentem s orientaci ve sméru vnéjsiho
magnetického pole. To vede k znacnému zesileni vnéjSiho magnetického pole. S vyssi
intenzitou vnéjSiho magnetického pole se magnetické dipélové momenty domén skokem
nata¢i do krystalografick¢ho sméru, ktery je nejblize sméru vnéjSiho magnetického pole.
Pti aplikaci velmi silnych vnéjSich magnetickych polich se magnetické momenty domén
postupné nataci do sméru vnéjsSiho magnetického pole. Tyto latky jsou kovové podstaty

[10-12].

&~ =

_—y

Obr. 2 Hysterezni kiivka feromagnetického materialu [2]
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Na Obr.2 Ize pozorovat, ze magnetizace M vzorku, ktery nebyl magnetizovan
v pocate¢nim stavu, roste s rostouci intenzitou magnetického pole H (odpovida bodiim ve
sméru 0 - P na kiivce). Magnetizace klesa s naslednym poklesem intenzity magnetického
pole (odpovida bodim ve sméru P - 0 na kiivee). Opakované cyklické zmény intenzity
magnetického pole vyvolavaji cyklické zmény magnetizace (ve sméru Sipek).

Magnetizacni kiivky jsou totozné, pokud nenastane magnetickd saturace Ms[2], [9].

Nekovové feromagnetické latky jsou oznaCovany jako ferity. Ferimagnetismus je typ
magnetismu, pii némz materidl vykazuje magneticky moment atomii na rGznych
podmtizkach v protikladu, ale opacné momenty jsou nerovné a spontanni magnetizace

zustava. Toto je podminéno slozenim miizky z riznych materialii nebo iont [10-12].

Magnetické usporadani vzdy existuje pod danou kritickou teplotou, zvanou Curicho
teplota 7¢ pro feromagnety napt. (7¢ pro Fe je 770 °C), resp. Neeleho teplota 7 pro
ferimagnety. Pod touto kritickou teplotou roste magnetizace s rostouci intenzitou
magnetického pole, aplikovaného do feromagnetické latky, az do stavu magnetické
saturace Ms. Hodnota magnetické saturace Mg je dilezitou charakteristikou kazdého
magnetického materialu a je teplotné zavisla. Pod Curieho teplotou 7¢ (resp. Neelovou
teplotou 7y) hodnota magnetické saturace My klesa s rostouci teplotou. Nad touto teplotu
neni patrné zadné magnetické uspofadani. V nékterych piipadech existuje pod touto
teplotou teplota, pii které dvé podmiizky maji stejné momenty, vysledkem tohoto
usporadani je pak je ¢isty nulovy magneticky moment, tzv. kompenzaéni bod [2], [9].
Hodnota magnetizace, kterd odpovidad nulovému magnetickému poli, se nazyva zbytkova
neboli remanentni magnetizace Mp. Nulové hodnoty remanentni magnetizace My lze
dosahnout bud’ aplikaci magnetického pole s opacnou orientaci (koercivni pole H¢) nebo
aplikaci pfi teploté rostouci nad T¢ (resp. 7). Materidly ztraci své magnetické vlastnosti
a stavaji se paramagnetickymi nad 7¢ (resp. Ty), ztraceji svou magnetickou historii, ktera
rovnéz ovliviiuje celkové magnetické vlastnosti [2], [9].

Superparamagnetické chovani mize byt popsano jako kombinace chovani
paramagnetického a feromagnetického. Superparamagnetické materialy vétSinou vykazuji
linedrni zéavislost magnetizace M na intenzit€¢ magnetick¢ho pole H pod T¢ (resp. Tw)
teplotou stejn¢ jako paramagnetické latky, ale magnetizace je po dosazeni hodnoty
magnetické saturace Ms témét konstantni (viz. Obr.c.1). V porovnani s feromagnetickymi

latkami nevykazuji latky superparamagnetické zadnou hysterezi a maji nulovou
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remanentni magnetizaci Mp. Jejich magnetickd susceptibilita lezi mezi feromagnetickymi
a paramagnetickymi latkami. Superparamagnetismus vykazuji velmi malé krystaly

(velikosti 1 - 30 nm) materialt, které jsou fero/ferimagnetické v objemu [2], [9].

Celkové superparamagnetické chovani zavisi nejen na druhu materidlu, velikosti jeho
krystali a teploté, ale také na vlivu sousednich ¢astic a charakteru jejich povrchu. Diky
velikosti ¢astic v nanorozmérech je kazda ztéchto c¢astic ovlivnéna magnetickym
chovanim sousednich castic a jimi generovaného magnetického pole. Charakter a
usporddani povrchu hraje rozhodujici roli v chovéani castic materidlu (narozdil od

objemovych vlastnosti materialu) [2].

1.3.2 Pozadavky na anorganické nanocastice jako jadra polymernich mikrocastic

sférického tvaru

Na anorganické cCastice, tvorfici jadro magnetického materidlu, je kladeno nékolik

pozadavk [8]:

vhodna reakce na aplikované vnéjsi magnetické pole — piitom ¢im lepsi reakce na

toto pole, tim mensi nutnd intenzita aplikovaného pole a lepsi dynamika procesu

- velmi nizk4 remanentni magnetizace — pfitom ¢im niz$i remanentni magnetizace,
tim lepSi dispergovatelnost Castic po odstranéni vnéj$itho magnetického pole.
Nulova remanentni magnetizace nevyvoldva zadné magnetické interakce mezi
Casticemi (napf. agregace) po odstranéni vnéjSiho magnetického pole.

- mala velikost ¢astic — ¢im mensi Castice, tim vétsi povrch vhodny pro interakce

- dobra chemicka stabilita pii redoxnich podminkach a podminkéch, kdy dochazi ke

zménam pH

- snadna pfiprava a rozumna cena

Superparamagnetické nebo paramagnetické latky s nizkou Curieho teplotou 7¢ (do 100 °C)
tyto pozadavky spliuji. Nizka hodnota této teploty je nezbytnym piedpokladem pro fizeni
magnetismu. Rozmér superparamagnetickych Castic je fddov€é v rozsahu nanometrt.
Superparamagnetické Castice rovnéz vykazuji dostatecnou reakci na aplikované

magnetické pole a zaroveil vykazuji nulovou remanentni magnetizaci [2], [8].
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1.3.3 Chovani ¢astic v magnetickém poli

Magnetismus je vysledkem pohybu naboji. Elementarni castice (napf. elektrony) maji
vlastni magneticky moment (spin), ktery urcuje jejich kvantovy stav. Magnetické
vlastnosti material vychazeji z pohybu elektronti a spinti. Jiné piispévky (jako nuklearni

magnetické efekt) jsou obvykle mensi nez ty elektronové [13].

Pti magnetizaci magnetického materidlu plisobenim vzristajiciho vnéjSiho magnetického
pole a jeho naslednym poklesem, nenédsleduje magnetizace piivodni magnetiza¢ni kiivku,
ziskanou zvySovanim magnetického pole (hystereze). V silném poli vykazuje magnetizace
nejvyssi hodnotu - magnetické nasyceni Ms. Magnetické materidly ve feromagnetickém
stavu maji nenulovou zbytkovou magnetizaci pti nulovém magnetickém poli, ta se nazyva
remanentni magnetizace M,. Koercivita H¢ charakterizuje silu reverzniho pole nutnou

k redukci magnetizace na nulovou hodnotu [2].

Materidly lze rozdélit do domén paralelnich magnetickych momentd. Uvniti domény se
magnetické momenty orientuji v jednom sméru tak, ze uspotadani spinti sousednich domén
je obvykle antiparaleni a opacné usporadané¢ magnetické domény jsou od sebe oddéleny
sténou domény, tj. Blochovou sténou (Bloch wall). S klesajici velikosti ¢astic pod
kritickou hodnotu se vznik téchto doménovych stén stavd energeticky nevyhodny a
magnetické materialy mohou udrzet pouze jednu doménu. Kritickd velikost ¢astic je
zavisld na druhu materialu a je obvykle v fadu desitek nm (pro Fe cca 14 nm po cca 170
nm pro 7-Fe;O;). Na zaklad¢ literatury lze fici, ze magnetické nanocastice jsou

jednodoménové [9].

Bezrozmérna veli¢ina y, magnetickd susceptibilita definovana vztahem (1) a (2) je

pouzivand pro vypocet efektivity aplikovaného magnetického pole pro magnetizaci
materidlu. Susceptibilita materidlu zdvisi na sméru, v némz je méfena. Tato situace je
nazyvana magneticka anizotropie. Jeji fyzikalni pivod je dan symetrii krystalick¢ miizky
nebo tvarem jednotlivych casti magnetického materidlu. V souvislosti s existenci této
anizotropie preferuje Uplnd magnetizace systému specidlni smér, nazvany snadné osa (easy

axis), tedy osa spontanni magnetizace [13].
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Obr. 3 Zavislost sméru magnetického momentu

na celkové energii uspofadani [13]

Pii intenzit¢ magnetického pole H = 2KV/Ms je moment uspofadan kolmo na osu
spontanni magnetizace (podél aplikovan¢ho pole) dle Obr.3a, magnetizace vykazuje
saturaci a magnetickd hystereze neni pozorovana. Magneticky moment Castice muze
preskoCit z antiparaleniho na paralelni uspofddani na Obr.3b, které vede k Ctvercové
hysterezi smycce s koercivitou He = 2KV/Ms. V1iv magnetického pole, aplikovaného pfi
jinych thlech na snadnou osu ¢astic, 1ze vyhodnotit stejnym zplisobem. Tyto dvé situace
predstavuji extrémni piipady moznych hystereznich kiivek, a to Gplné uzaviend (zaddna
hystereze) nebo Upln¢ oteviend (Ctvercova hystereze). Ve skuteCnosti je usporadani
momentl souboru mnoha ¢astic nahodné a hysterezni smycka je vysledkem primeéru vsech
moznych orientaci (Obr.4a). V extrémné silném magnetickém poli jsou momenty vSech
Castic usporadany podél pole, coz zplsobuje magnetickou saturaci. Jsou-li Castice
fixovany, resp. dispergovany v pevné nemagnetické matrici, jsou snadné osy uspotadany
nahodné a magnetizace je uskutec¢novana prostfednictvim rotace momenti ¢astic (Obr.4b).
Nanocéastice dispergované v kapaliné mohou znaéné snizit potencidlni energii usporadanim
svych snadnych os podél vnéjsiho pole (Obr.4c). Toto usporddani nastdva Brownovym
pohybem, pfi némz je Groven srazek castic s molekulami rozpoustédla mnohem mensi nez

uroven rotace magnetického momentu v ¢astici [2], [13].
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Obr. 4 Usporadani castic bez a pti plisobeni magnetického pole [13]

Koercivita H¢ superparamagnetickych castic je nulové, nebot tepelné fluktuace brani
existenci stabilni magnetizace, a je siln¢ zavisld na velikosti ¢astic (charakterizované
na Obr.5 rozmérem d). Jestlize je Castice pfili§ velkd a mlze udrzet multidoménovou
strukturu, pak se v pribéhu demagnetizace objevuje pohyb stén domén, coz je relativné
jednoduché, a proto je koercivita nizkd. Na druhé stran¢, zména sméru magnetizace
v jednodoménovych ¢asticich mize byt vyvolana jen prostiednictvim koherentni rotace
spinti, coz ma za vysledek znacné zvySeni koercivity jednodoménovych ¢&astic (nez
u multidoménovych). Pti dalSim poklesu velikosti cCastic, koercivita klesd z dtvodu
progresivniho nartstu teplotni fluktuace, coz vede k superparamagnetismu s nulovou

koercivitou [9], [13] [14].

HC'

superparamagnetické

chorani

jednodoménove nmltidoménove

Castice castice

Obr. 5 Zavislost koercivity na velikosti Castice
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Se wvzristem tepelné energie se nanoCastice uspotfadavaji s aplikovanym polem
a magnetizace roste. Pfi 7, (kritickou hodnotou superparamagnetickych castic) je
magnetizace maximalni. Dalsi vzrist teploty nad 7, ma za nasledek pokles magnetizace,
volny pohyb magnetickych moment blokovan prostfednicvim anizotropie, resp. Castice
jsou ve feromagnetickém stavu, nad 7 (resp. 7T¢) vykazuji superparamagnetické chovani

[13].

Pokles magnetické saturace s rostouci velikosti Castic pfi stejné teploté je pfipsan vzristu
poméru povrchu nanocastic k jejich objemu. Vzrist tepelné energie zptisobuje fluktuace
ve sméru magnetizace nanocastic, pokles koercivity a vede k superparamagetickému
chovani nad teplotou 7. S rostouci velikosti Castic roste teplota 7p, magnetizace

i koercivita [9], [13].

Samouspotadani koloidnich magnetickych nanocastic, indukované vnéjSim magnetickym
polem, pritahuje velkou pozornost. Nicméné jako u kazdého nového objektu zdjmu
vyzkumu byl zaznamenan nedostatek systematickych vyzkumii a nékteré odporujici si

publikované vysledky [2], [13].

1.3.4 Oxidy Zeleza a ferrity

Termin ,,oxidy Zeleza* zahrnuje poc¢etnou skupinu latek obecné popsanou vzorcem Fe,Oy,
respektive oxidy-hydroxidy Fe,OyH, v zavislosti na zpiisobu pfipravy (pficemz ve vétSing
pripadu je index z roven nule). Chemicky vzorec feritd je obecné vyjadien jako MO.Fe,03,
pfiCemZ mezi M atomy patii pfechodné kovy jako Mn, Co, Zn nebo Ni. Mezi skupinu
feriti je fazen rovnéz magnetit FesOs a maghemit y-Fe,O;. Ty zaujimaji vyjimecné
postaveni v této skupiné predevS§im pro svou schopnost vysokého magnetické saturace
(které ¢ini 80 — 100 A.m’kg') a je o dva fady vy$§i neZ u ostatnich feritd.
Superparamagnetické chovani je pozorovano pro jejich krystaly s primérem pod 30 nm.
Takové krystaly jsou souhrnné¢ nazyvany supermagnetické nanocastice oxidu Zeleza, tzv.
SPION (z anglického vyrazu SuPermagnetic Iron Oxide Nanoparticles). Magneticka
saturace je u téchto nanocastic oxidl Zeleza obvykle o 20 — 50 % niz$i nez v objemu. Tyto
superparamagnetické latky jsou snadno pfipravitelné za rozumnou cenu. Magnetické
koloidy (ferofluidy) zalozené na oxidech zeleza obvykle obsahuji smés magnetitu a

maghemitu [2], [15], [16].
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1.4 Priprava superparamagnetickych oxidi Zeleza a Zelezitych
nanocastic

Existuje mnoho metod vhodnych pro fizeni velikosti, distribuce a magnetickych vlastnosti
prostiednictvim fizenim reak¢nich a procesnich parametri. AvSak nékteré metody,
umoziujici ziskani monodispernich nanocastic s vynikajicimi magnetickymi vlastnostmi,
neumoziuji chemickou modifikaci nebo funkcionalizaci materialového povrchu [17].
Nejdiive vyuzivané mechanické postupy byly postupné nahrazeny postupy chemickymi
jako je koprecipitace [2].

) . v 7 7w 7 + 2+ r 7 c 7 ~ 7 e s 7
Koprecipitace neboli spoleéné srazeni Fe’™ a Fe*' soli v zasaditém prostiedi je nejvice
roz$ifenou metodou piipravy SPION castic. V porovnani s mechanickymi zpiisoby dava

Castice s uzsi distribuci velikosti. Syntézu lze vyjadrit nasledujici rovnici [18]:
2Fe’* + Fe’* 8OH — Fe;04 + 4H,0

Vytvoteni produktu a morfologie ¢astic je ovlivnéno odliSnymi parametry koprecipitacniho
procesu. Je nutny rychly nértst pH v rozsahu 8,5 - 10. Pomaly ptidavek zdsady mize vést
ke vzniku hnédého nemagnetického precipitatu (pravdépodobné hydroxid). Rychly
piidavek zasady do roztoku za intenzivniho michani dovoluje sougasnou precipitaci Fe*"
a Fe*" hydroxida davajici Gerny magnetitovy precipitat. P¥i pouziti silnych zasad mohou
byt ziskany nemagnetické produkty. Obvykle jsou jako baze preferovany slabsi hydroxidy
nebo zasadité roztoky latek (mocovina, urotropin, amoniak), které tento efekt nevykazuji.
Precipitace a starnuti (eventualné zrani) precipitatu zavisi i na teploté, a pro ziskani ¢astic

mensich nez 10 nm je vhodna teplota 25 — 80 °C [2], [18-20]

Precipitované nanocéstice mohou byt stabilizovany (peptizovany) ve vodé nebo
nepolarnich kapalindch prostfednictvim ptidavku vhodného povrchové aktivniho ¢inidla
(surfaktantu). Jako povrchové aktivni latky, rGzné nizkomolekularni slouceniny, mohou
byt pouzity napf. vyssi mastné kyseliny nebo sacharidy. Ferofluidy mohou byt
stabilizovany 1 pfidavkem riznych polymert (polyvinylalkohol, polyethylenglykol,
polymtehylmethakrylat, polyakrylamid) nebo polysacharidi (glukéza, dextran) [2], [16-
20].

Stabilizace je dosazeno bud’ koprecipitaci Fe*™ + Fe®" soli v polymernim roztoku nebo je
polymerni roztok pfidan po precipitaci (postsyntezni modifikace). Pfitomnost

rozpusténého polymeru béhem vzniku magnetickych ¢astic ovliviiuje precipitaci, nukleaci
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a stabilitu vyslednych koloidnich ¢astic. Polymerni stabilizatory zlepSuji nejen stabilitu
koloidu, ale podporuji i povrchové vlastnosti ¢astic a pfispivaji k biokompatibilité [2], [16-

20].

Zaroven plati, Ze doba starnuti a pH media ovliviuji primér vyslednych castic po
precipitaci. Ostatni parametry, ovliviiujici koprecipitaci Fe-soli, zahrnuji teplotu a povahu

precipitatu [2], [16-20].

1.5 Modifikace povrchu magnetickych nanoc¢astic
Modifikace povrchu magnetickych nanocastic jsou nezbytné z n€kolika diivodu [2], [21]:

- stabilizuji koloidni disperze
- zajist'uji biokompatibilitu a chrani pfed nezadoucimi interakcemi se slouc¢eninami
media (nespecifickymi interakcemi s bilkovinami, fosfaty, atd.)
- usnadnuji spojeni funkénich skupin nezbytné pro aplikace na téchto interakcich
zalozenych

Koloidy modifikované riznymi nizkomolekularnimi chelatacnimi ¢inidly maji podstatné
vy$§i stabilitu nez ty stabilizované konvenéng. Tato &inidla jsou spojeny s povrchem Fe®*
a Fe*" iontil (nebo jinymi M jonty kovii ve feritu) a maji nenasycené vazby v krystalické
miizce prostfednictvim koordina¢nich vazeb. Vicefunkéni nizkomolekuldrni chelatacni
¢inidla obsahuji reaktivni skupiny vhodné pro funkcionalizaci. Polymery, obsahujici
skupiny, které interaguji s povrchem ionti magnetickych oxida, jsou rovnéz uzivané
pro modifikace. Stabilita potazeni (coating) zalezi na typu interakce. Pro potazeni
magnetickych oxidl Ize pouzit naptiklad polysacharidy a jiné pfirodni polymery obsahujici
karboxylové skupiny [2], [21], [22].
V posledni dobé bylo provedeno pro roubovani polymerti na magnetické nanocastice
nékolik zivych radikdlovych polymeriza¢nich postupti jako NMP (nitroxide-mediated
polymerization), ATRP (atom transfer radical polymerization) a RAFT (reversible addition
fragmentation chain transfer). Tyto zplsoby poskytuji Castice s magnetickym jadrem
a polymernim obalem, které jsou stabilni v kapalinach a vykazuji pfeddefinovanou
molekulovou hmotnost, tizkou distribuci molekulovych hmotnosti a pfitomnost aktivnich

koncovych skupiny polymeru [2].
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1.6 Priprava magnetickych polymernich ¢astic sférického tvaru

Magnetické polymerni sférické mikroCastice jsou kompozity =z anorganickych
a organickych materiala jako plniva a matrice. Lze je pfipravit riznymi metodami. Kazda
metoda je urCitym zpusobem limitovana (mnoZstvim enkapsulovaného magnetického
materialu, velikosti, polydisperzitou atd.). Rlizné metody ptipravy poskytuji magnetické

polymerni sférické ¢astice odlisSné svou morfologii (viz. Obr.6) [2], [21] .

d

Obr. 6 Morfologie magnetického polymerniho materialu [2]
(a) castice s magnetickym jadrem polymerni slupkou, (b) vice magnetickych ¢éstic
rovnomérné rozptylenych v polymerni matrici, (c) magnetické nanocastice umisténé na

povrchu polymerniho jadra, (d) polymerni fetézce pfipojeny na magnetické jadro

Nanokompozitni mikrosféry mohou byt pfipraveny z odd¢lené ziskanych polymeri a
magnetickych jader, tzn. metodami fazové separace, vypafeni rozpoustédla, postupnym
(layer-by-layer) procesem. Pfipadné jsou in situ precipitovany uvniti/na polymerni
mikrocastice sférického tvaru, naptiklad prostfednictvim chemické dekompozice oxidil
kovi. Kromé téchto metod jsou Casto pouzivané i heterogenni polymerace v ptfitomnosti
magnetickych nanocastic. Ty vyzaduji polymeraci ve spojité fazi (Casto vodné)
v pritomnosti anorganickych ¢astic prostfednictvim suspenznich, disperznich, emulznich,

miniemulznich a mikromeulznich polymera¢nich metod [2], [21].

1.7 Aplikace magnetickych ¢astic

Magnetické ¢astice jsou bézné pouzivany jako pamétova media, transformatory solarni
energie, magnetickd pamétova media i katalyzatory [16], [18].

Oxidy Zeleza a ferity interaguji s mnoha latkami (vCetné proteind, karboxylovych kyselin,
chelataénich ¢&inidel atd.), které brani vét§iné biologickych aplikaci. Céstice oxid Zeleza

musi byt proto potazeny nebo zabudovany v polymernich mikrosférach. Adsorpéni
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schopnost magnetickych oxidi nicméné muze byt vyuzitelnd nejen pro potazeni, ale také

pro odstranéni siln€ interagujich latek z vodného media [2].

Rovnéz katalytické vlastnosti jsou souvisi se sorpci schopnosti magnetitu, maghemitu
a feritti. Katalyzuji rozklad peroxidu vodiku za vzniku vysoce reaktivnich hydroxylovych
radikald, které jsou vyuzitelné pro odbarveni odpadni vody obsahujici synteticka barviva

nebo polycyklické aromatické uhlovodiky [1].

Magnetické castice umoziiuji manipulaci a in vitro separace vybranych cilovych latek
v pritomnosti jinych suspendovanych pevnych latek. Takto izolované nebo ptecisténé latky
zahrnuji jednoduché anorganické slouceniny i biomolekuly (protilatky, peptidy, nukleové
kyseliny, enzymy, buiiky, bakterie a viry). Ty lze separovat pfimo z kapaliny nebo
komplexu biologickych smési, jako jsou zivné (fermentacni) pidy, bunécné (tkanove)
homogenizaty, krve, plazma, tkan€, potraviny, syrovatka, ptidy, nebo voda z jinych zdroja.
Magnetické separace eliminuji pfedbéznou upravu, jako centrifugaci nebo filtraci.
Separace jsou rychlé, mirné a Skélovatelné, jednoduSe automatizovatelné a mohou byt
pouzity v situacich, pii nichz je pouziti jinych technik nemozné nebo neproveditelné.
S vyjimkou ¢isténi odpadnich vod jsou zatim proveditelné jen v laboratornich podminkach

[2], [21-23].
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2 MW SYNTEZA

Materidly s magnetickym jadrem v polymerni matrici, s fizenou velikosti ¢astic, distribuci
jejich velikosti, tvarem, morfologii a pozadovanych vlastnosti lze pfipravit pomoci
mikrovinné energie [19]. Mikrovinny ohfev poutd pozornost jako slibnd metoda
pro syntézy (nano)struktur v kapalné fazi, tzv. v jednom kroku. Na zaklad¢ publikované
literatury lze tvrdit, Ze (nano)struktury menSich velikosti a uz§i distribuci velikosti,
vysokym stupném krystalinity a Cistoty je mozné ziskat MW ohievem snadnéji nez
tradi¢nimi metodami. V porovnéni s jinymi metodami jsou vyhodou pfipravy materiali
touto cestou také kratSi doby a nizSi teploty pii pfipravé, spojené se sniZzenim
energetickych narokd. Tento in-situ zpisob pfemény mechanické energie v teplo je velmi

atraktivni pro aplikace v chemii a materialovych procesech [3].

2.1.1 Elektromagnetické spektrum

V elektromagnetickém spektru se mikrovinné zafeni nachdzi v oblasti pfechodu mezi
infraCervenym zafenim a radiofrekvencnimi vlnami, jak ukazuje Obr.7. Tato oblast

odpovida vlnovym délkam mezi 1 cm a 1m a frekvenci vinéni mezi 30 GHz a 300 MHz

[11].
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Obr. 7 Elektromagnetické spektrum
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Je znamo, Ze y a X-fotony maji energie vhodné pro excitaci elektronii na vnitinich
orbitalech. K iniciaci chemickych reakci lze pouzit i ultrafialové a viditelné zareni.
Infraervené zéafeni podnécuje vazebné vibrace, zatimco hyperfrekvence vyvolavaji
molekularni rotace. V Tab. 1 jsou uvedeny energie souvisejici s chemickymi vazbami
a Brownovym pohybem porovnani mikrovinnymi fotony pfi frekvencich pouzivanych
v systémech s mikrovinnym ohtevem, tj. pfi frekvenci 2,45 GHz a vlnové délce 12,22 cm

[26].

Tab. 1 Energie chemickych vazeb a Brownova pohybu [26]

Browntiv pohyb | Vodikové vazby | Kovalentni vazby | lontové vazby
Energie [eV] 0,017 (200 K) 0,04 — 0,44 4,51 (C-H) 7,6
3,82 (C-0O)
Energie [kJ/mol] 1,64 3,8-42 435 (C-H) 730
368 (C-C)

Podle téchto hodnot je energie kvanta MW zafeni mnohem mensi nezZ Brownlv pohyb a
nemuze iniciovat chemické reakce. Princip plsobeni mikrovinné energie je zndzornén

na Obr.8 [26].
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Obr. 8 Princip puisobeni MW energie [3]

2.1.2 Komplexni dielektricka permitivita

Materiadly mohou byt ohfaty prostiednictvim aplikace vysokofrekvencni elektromagnetické
energie. Fyzikdlni pivod této teplotni konverze spoc¢iva ve schopnosti elektrického pole
indukovat polarizaci ndboji uvnitt ohfivaného materiadlu. Tato polarizace vSak nemuize
nasledovat extrémné rychlé¢ zmény elektrického pole a nastava zahtati ozafeného media
[3], [26].

Interakce mezi elektromagnetickym vinénim a latkou je kvantitativné uréena dvéma

~

komplexnimi fyzikdlnimi veli¢inami — dielektrickou permitivitou € a magnetickou
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susceptibilitou H . Elektrické slozky elektromagnetického vinéni mohou indukovat proud
volnych elektront (elektrickou vodivost, ktera miize byt elektronového nebo iontového
puvodu). Nicméné¢ muize také indukovat lokalni reorganizace vazanych naboji -
dipdlovych momentii. Magnetickda slozka muze indukovat uspofadani magnetickych
momenti. Lokalni reorganizace vazanych a volnych naboji je fyzikalnim pivodem

polariza¢niho jevu [3], [26].

Zachovani elektromagnetické energie uvnitf ozafeného media a teplotni konverze
ve vztahu k frekvenci elektromagnetické stimulace ptedstavuje dv€é hlavni hlediska
polariza¢niho jevu, indukovaného prostfednictvim interakci mezi elektromagnetickym
vinénim a dielektrickym mediem. Tyto dvé hlavni hlediska interakce vinéni s latkou jsou

vyjadieny vzorcem pro komplexni elektrickou permitivitu (3)
e =¢'-je"=¢e.8] - jeye! (3)

kde ¢y je dielektricka permitivita vakua, ¢” a ¢'” redlnd a imaginarni slozka komplexni
ielektrické permitivi e a g realnd a imaginarni slozka relativni komplexni

dielektrick tivity, 1 lozk lat kompl

permitivity. Zachovani elektromagnetické energie je vyjadfeno realnou slozkou, zatimco

teplotni konverze je umérna slozce imaginarni [3], [26].

2.1.2.1 Fyzikalni puvod polarizace

Polarizacni jev lze vyjadfit polarizaci, ktera udava prispévek latky v porovnani s vakuem.
Cim je vys§i dielektricka permitivita materialu tim je vyssi polarizace. Polarizaéni proces
ma sviyj fyzikélni pivod v odpovédi dip6li a naboji na aplikované pole. V zavislosti na
frekvenci dava elektromagnetické pole jeden nebo vice typid uspofaddni naboji pii

oscilaci. V ramci materialu se maze uplatnit i nékolik uspotadani naboju, resp. tyto [26] :

- vnitini elektrony pevné€ poutané na jadro

- valen¢ni elektrony

- volné a vodivé elektrony

- volné ionty jako v elektrolytech a nestechiometrické iontové krystaly (napf. iontové
dipoly jako OH maji iontové i bipolarni vlastnosti)

- vicepdly (vétsinou kvadrupoly nebo antiparaleni usporadani dvou dip6la)
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V zévislosti na frekvenci miize elektromagnetického pole indukovat jeden nebo vice typt
uspofadani naboju pii oscilaci. Kazda konfigurace vykazuje svoji kritickou frekvenci,
nad kterou jsou jiz interakce s polem velmi malé — viz. Obr.9 [26].

+
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Obr. 9 Druhy a polarizace v zavislosti na frekvenci [26]

Plati, ze ¢im nizsi frekvence, tim vice konfiguraci je excitovano. Pro elektrony ve vnitinich
atomovych slupkach je kritickd frekvence fddové ve frekvencich rentgenového zareni.
Proto elektromagnetické pole o vinové délce vyssi nez 10™° m nemize vyvolat vibrace,
a vyvola spise ionizaci téchto atomu. Polarizacni efekt nenastavéa pro materialy, které maji
pro tuto frekvenci stejnou dielektrickou permitivitu jako vakuum. Pro ultrafialové zafeni je
energie fotonli dostate¢nd k indukci ptechodu valencnich elektronti. V optickém
frekvenénim rozsahu muze elektromagnetické pole indukovat deformaci vnitinich
a valencnich elektronovych slupek. Polarizacni procesy vychazeji z dipélového momentu
indukovaného prostfednictvim deformace elektronovych slupek, coz je nazvano
elektronova polarizace [26], [27].

V infraerveném rozsahu indukuje elektromagnetické pole vibrace v molekuldch
a krystalech, a polarizacni proces je vysledkem vzniku dipélovych momentt indukovanych
zménou polohy jadra, coZ je zvano atomova polarizace [27].

Ve vSech téchto polarizacnich procesech jsou naboje ovlivnény polem a jsou pfitahovany

ke svym centrdlnim polohdm prostifednictvim sil, které jsou umérné jejich vychylce. Lze
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fici, ze oba tyto typy polarizaénich procesii popsanych vySe spojuje polarizace
prostednictvim deformacni polarizace [26].

Charakterické doby odpovédi materidlu pro molekularni orientaci jsou 107 s.
V mikrovlnném rozsahu energie elektromagnetického pole dostacuje k rotacim polarnich
molekul nebo k redistribuci ndboji. Tomu odpovidajici polarizacni proces je oznacen jako

orientacni polarizace [26].

2.1.2.2 Orientacni efekt statického elektrického pole

Pti teplotné rovnovazné koncentraci molekulovych dip6li a za predpokladu, ze vSechny
molekuly jsou identické, zaujimaji vzdy néjakou orientaci. Kvili tepelné energii kazdé
molekuly dochédzi postupné k jejich srazkdm s okolnimi molekulami. V nepfitomnosti
elektrického pole srazky vedou k udrzeni dokonale izotropni statistické orientace molekul.
To znamend, Ze pro kazdy dip6l v daném sméru existuje k nému korespondujici dipol

ve sméru opacném [26], [27].

V pritomnosti elektrického pole dochazi k pootoceni dipélového momentu molekuly. Toto
pootoceni vede k orientaci dipdlového momentu paralelné s elektrickym polem. Tomu
odpovida potencialni energie, kterd je (pro permanentni nebo indukovany dipol)
minimdlni, je-1i uhel mezi dip6lem a elektrickym polem bliZici se nule. Dip6lovy moment
proto zaujima stejny smér jako elektrické pole. Nicméné u molekulovych dipdli ptisobi
tepelnd energie proti této tendenci a systém dosahuje nové statistické rovnovahy. Pfi této
konfiguraci je vice dip6li orientovanych ve sméru pole, a systém se stava anizotropni [26],

[27].

Predesla tvrzeni odpovidaji statickému popisu nebo ptipadim, pro které polarizace
dokonale nasleduje oscilace elektrického pole. Ve skutecnosti je orientace tomto poli
Casové zavisla s frekvenci 2,45 GHz (vektor elektrického pole méni svou orientaci
pFiblizné kazdych 10™?s). Proménné elektrické pole vyvolava rotaci polarnich molekul, ale
ty se nemohou vzdy orientovat s touto rychlosti. Pohyb ¢astic neni dostatecné rychly pro
vytvoreni Casové zavislé polarizace, kterd by se rovnala ve stejném case elektrickému poli.
Toto zpozdéni mezi elektromagnetickou stimulaci a molekularni odpovédi na tento podnét
je fyzikalni podstatou dielektrické ztraty. Polarizace se stdva komplexni veli¢inou
srealnou casti ve fazi sindukci a imaginarni Casti kterd vykazuje sindukci fazové

posunuti. Imaginarni ¢ast je pivodcem tepelné premény elektromagnetické energie uvniti
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ozafen¢ho materidlu. Tento relaxacni proces je pravdépodobné nejdulezitéjsi interakci

mezi elektrickym polem a latkou [26], [27].

Je-li stacionarni elektrické poli aplikovano na dielektrikum, pak je velmi rychle ustanovena
deformacni polarizace a lze fici, ze okamzité ve srovnani s casem méfeni. AvSak zbyvajici
dipdlova cast polarizace (orientacni polarizace) vyzaduje urcity cas pro dosazeni
rovnovdzné hodnoty. Stavéa-li se polarizace komplexni, musi byt rovnéz permitivita

komplexni, viz. (4), kde n je refrakéni index a 7 relaxacni Cas [26].

2
’ .o 2+€S—}’l

g =¢"—je"=n
/ 1+ jor (4)

VSechny polarni latky maji charakteristicky ¢as t zvany relaxacni cas (charakteristicky cas
reorientace dipolovych momenti ve sméru elektrického pole). Realné a imaginarni slozky

dielektrické permitivity jsou dany rovnicemi (5) a (6) [26]

el=pnts LT
1+ w’c? (5)
2
e —n
e"=n*+ =2 — _r
l+w’r? (6)

Realna ¢ast dielektrické permitivity vyjadiuje orientacni efekt elektrického pole se slozkou
polarizace, kterd nasleduje elektrické pole, zatimco dalsi slozka polarizace vyjadiuje

chaoticky pohyb vedouci k teplotni disipaci elektromagnetické energie [26].

Obecna rovnice pro komplexni permitivitu je déna vztahem (7)

g, -1 oN u’

= = a +

. +2 3e,M 3kT (1 + joor ) (7)
kde N je Avogadrovo cislo, M je molarni hmotnost, p je mérnd hmotnost, a je

polarizovatelnost a 7 je relaxaéni Cas. Prvni vyraz na levé stran¢ rovnice odpovida

polarizaci deformacni polarizace, zatimco dalsi vyraz odpovida orienta¢ni polarizaci [26].

Relaxa&ni asy pro dipélovou orientaci pii pokojové teplotd jsou mezi 107'° s pro malé
dipoly v rozpoustédle o nizké viskozité a vétsi nez 10 s pro velké dipoly ve viskoznim
mediu jako jsou polymery, nebo u dipdlové relaxace v krystalech. Relaxacni Cas béznych
organickych molekul je v n€kolika pikosekundéch. Pro frekvenci 2,45 GHz tyto molekuly
mohou nasledovat oscilace elektrického pole, na rozdil od latek, které tvoii silné asociaty

(jako voda a alkoholy) a proto jsou pfi 2,45 GHz nachylné k dielektrické ztraté [26], [27].
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2.1.2.3 Vodivostvni ztrdaty

Pro vysoce vodivé kapaliny a pevné latky nevychazi ztrata jen zrelaxace, ale také
z iontové vodivosti. Pro roztoky, obsahujici velkd mnozstvi iontovych soli, je efekt ztraty
pozorovatelnéjsi nez u bipolarnich. Pro pevni latky je pfi pokojové teploté tato ztrata mala,
ale podstatné se meéni s teplotou. Tento efekt je zplsoben prudkym naristem ztraty
s tepelnou aktivaci elektronli, které prechéazeji z valen¢niho pasu do pasu vodivostniho.
U pevnych latek je zvyseni této ztraty rovnéz dano materidlovymi defekty, které snizuji

Sitku zakdzaného pasu (gapu) mezi valen¢nim a vodivostnim pasem [26], [27].

Pii praktickém urcovani dielektrické konstanty a dielektrickych ztrat se uzivd vzristu

kapacity kondenzatoru C (resp. zeslabeni elektrického pole) po vlozeni dielektrika. Tento
narist (resp. zeslabeni) Ize charakterizovat veli¢inou relativni permitivita €, . Z frekvenéni

zavislosti kapacity C lze pak ur¢it frekvencni zavislost permitivity €. dle vztahu (8)

C=c¢.¢, 7

(8)
kde C je vlastni kapacita kondenzatoru ve F, ¢, je relativni permitivita dielektrika, & je

permitivita vakua (8,845. 10"'? F/m), S je plocha elektrod v m?, I tloustka dielektrika v m.

Ze znalosti relativni permitivity €, a ztratového faktoru tand lze urcit jeji dielektrické

ztraty € ’ podle vztahu (9) a mérnou vodivost stfidavou o4¢ v S/m podle vztahu (10), kde

w je uhlova rychlost

8}’

tan o =
mo =" (9)

tan & = —24C_
e, E, (10)

Vétsina aplikaci pracuje se stfidavym napétim ¢i proudem. Atomy v izolantech kmitaji
v disledku vnéjsiho elektrického pole. Tyto oscilace Ize vyjadrit dielektrickou konstantou,
ktera je vétSinou frekvencné zavisld na pouzitém elektrickém poli, coz lze vyjadtit redlnou
¢asti (dielektrickou konstantou) a imaginarni ¢asti (ztraty). Pomér imaginarni a realné ¢asti
je ztratovy faktor fand. Pokud je pole Casové zavislé je dielektricka polarizace také ¢asove
zavisla se zpozdénim, vyjadienym jako ztratovy faktor (tangenta ztratového uhlu o) tand

[12].
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Vystupem méieni, pfi némz lze plsobenim elektrického pole polarizovat dielektrika
a vznikly dip6lovy moment (indukovany elektrickym polem) je pfimo imérny intenzité
ptisobiciho pole, je frekvencni zavislost redlné a imaginarni slozky permitivity a ztratového

faktoru [28].

2.1.2.4 Magnetické ztraty

Chemické reagenty jsou primarné dielektrické kapaliny a pevné latky. Pro kovové oxidy

jako jsou ferity nastavd v MW oblasti magnetickd ztrata [26]. Pro dielektrické materidly je

magnetickd permeabilita H definovéna rovnici (11)

Ho=u'—ju” (11)
Redlnd c¢ast u' je magneticka permeabilita, zatimco imaginarni ¢ast 4" vyjadiuje
magnetické ztraty. Tyto ztraty jsou zcela jiné nez ztraty hysterezni nebo ztraty vifivymi
proudy, nebot” jsou zplsobeny pohybem doménové stény a elektron-spin resonanci. Tyto
materialy by mély byt pro optimalni absorpci MW energie umistény do mista maxima
magnetického pole. Pro pechodné kovy (jako Fe) je magnetickd ztrata vysoka. Materidly
s vysokou magnetickou ztratou mohou byt pouzity jako pfisady do materidli s malou

dielektrickou ztratou pro indukci ztraty [26], [27].

VlozZenim magnetického materidlu do vnéjsiho magnetického pole dané intenzity se zveétsi
(v disledku magnetické polarizace) magneticka indukce. ZvySeni magnetické indukce
disledkem magnetické polarizace se projevi zvétSenim indukcnosti civky po vlozeni
magnetického materialu, ¢ehoz se vyuzivé k praktickému urCovani relativni permeability.

Ta v$ak neni materidlovou konstantou pro svou teplotni a frekvenéni zavislost [29].
Magnetické vlastnosti 1ze méfit statickymi a dynamickymi metodami.

Statické metody méti zavislost magnetizace na intenzité¢ magnetického pole. Smérnici této
zavislosti je magnetickd permeabilita. Lze méfit [10]:

- magnetizacni kfivky (kfivky prvotni magnetizace), které vyjadiuji zavislost hodnoty

magnetické indukce na ménici se hodnoté intenzity magnetického pole materidlu, ktery

jesté nebyl magnetovan (nebyl zamérné vystaven ptisobeni magnetického pole)

- hysterezni smycky jako zavislosti magnetické indukce na meénici se intenzity

magnetick¢ého pole pifi opakované a protismérné magnetizaci daného materialu
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Ve skuteCnosti jde o vystaveni materidlu magnetickému poli takovym zpiisobem,
pfi kterém dochdzi ke zvySovani intenzity pole od nuly po maximum, a naslednému
snizeni intenzity pole az do zapornych hodnot, dosazeni zdporného maxima, a zpétné
k vraceni intenzity zpét na (pocatecni) nulu. Timto procesem lze sledovat schopnost

materidlu magnetizace.

Dynamickymi metodami se méfi zavislost komplexni permeability na frekvenci pomoci
RLC mustku. Tato méfeni poskytuji frekvencni zavislost realné permeability, jeji ztratové
slozky a ztratového faktoru. Metoda je zaloZzena na vlastni indukci, pfi niz dochazi ke
vzniku indukovaného elektrického pole ve vodi¢i pii zménach magnetického pole, které
vytvaii proud, prochazejici vlastnim vodi¢em [12]. Metoda vyuziva frekvence vyssi nez 1
MHz. Pti téchto a vysSich frekvencich se prestava uplatiiovat permeabilita a jsou patrné

enormné rostouci ztraty [30], [31].
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II. CILE PRACE
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Na zakladé zadani byly stanoveny nasledujici cile:

- adaptace MW aparatury a techniky syntézy s pomoci MW ohievu

- pfiprava systému cCastice/roztok polymeru pomoci MW asistované precipitace

roztokil soli zeleza pouzitim zésaditych latek

- byly zvoleny siran Zeleznaty, chlorid Zelezity a jejich smés
- jako srazedlo byla zvolena mocovina

- jako stabilizator povrchu byla zvolena gluko6za

- provést charakterizaci ziskanych materiala
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III. PRAKTICKA CAST
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3 EXPERIMENTALNI CAST

3.1 MW aparatura

Hlavni soucasti MW aparatury, pouzité pfi piipravé materidlti, je komeréni MW pec

znaCky CWR-TECH s maximalnim vykonem 700W, pracujici pfi frekvenci 2,45 GHz.

Cela aparatura (zndzornéna na Obr.10) je soucasti digestore. Reak¢ni baiika je umisténa
uvniti pece. Prostiednictvim otvoru v horni sténé trouby je pies sklenény nastavec,
odplynovaci a ptikapavaci banku spojena s chladicem. Chladi¢ zajiStuje kondenzaci par

z reak¢ni banky a ptikapavaci banka rychly ptidavek mocoviny.

Aparatura byla doplnéna 1 automatickym méfi¢em spotiebované energie v kWh.

zpétny chladi¢

ptikapavaci
baika

odplyniovaci
nastavec

nastavec

hlinikova
vlozka

regulace
vykonu

regulace Casu

reakéni
banka

Obr. 10 MW aparatura
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3.2 Pouzité materialy a chemikalie

Polymerni matrice: PVA 6-98

Vyrobce: Fluka Biochemika
- Ec.No.: 2091833
- Hydr. 98,0 — 98,8 %
- Mr: 47 000
- Pm: 1000
Plniva: FeCl.6H,O (dale jen Fe*" sil)
- Vyrobce: Ing. Petr Svec, PENTA Chrudim
- CAS: 10025-77-1, EINECS: 231-729-4
- Cislo sarze: 240507VE
- Hmotnost: 500g
- Mr: 270,30
- Obsah min.: 99,0 %
- Sirany max.: 0,005 %
- Tézké kovy max.: 0,005 %
- Fe’" max: 0,002 %
FeS04.7H,0 (dale jen Fe?* sul)

- Vyrobce: Ing. Petr Svec, PENTA Chrudim

CAS: 7782-63-0, EINECS: 231-735-5
- Cislo sarze: 161006

- Hmotnost: 1 000 g

- Mr: 278,02

- Obsah min.: 99,0 %

- pH (5 % vodny roztok) 25 °C: 3 -4

- latky nerozp. ve vodé max.: 0,01 %
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- chloridy max.: 0,2 %
- Fe'' max.: 0,2 %
Srazedlo: Mocovina (Urea)
- Vyrobce: Fluka Biochemika
- Vyrobni ¢islo: 51458
- Hmotnost: 250 g
- Mr: 60,06
- Ultra>99,5 %
- pH:8-10

Stabiliza¢ni ¢inidlo: Glukéza

- Obchodni nazev: Glukopur
- Vyrobce: Natura a.s. Havlicktiv Brod

- Hmotnost: 1 000 g

3.3 Priprava materiali

Z chemikalii a materialti uvedenych v kap.6.2. byly pfipraveny nasledujici série produktii
ve form¢ folie. Tyto série se liSi pouzitou Fe-soli, pficemz v ramci kazdé série byly
pfipraveny vzorky s koncentraéni fadou pouzité soli. Zakladni koncentrace Fe-soli
v roztoku je vzdy setinomolarni (0,01 M), dal$i koncentrace jsou jejim 2, 3, 4 a 5-ti
nasobkem. Takto byly pfepraveny koncentraéni fady pro série vzorki s Fe’", Fe*" solemi

a jejich kombinace v poméru Fe*/Fe’" = 14.

Série Fe**
1. ptiprava vodného roztoku PVA

- 10 g PVA + 80 ml destilované H,O bylo michano pfi teploté 80 °C do rozpusténi
2. do roztoku PVA a destilované H,O byla ptidana nasledujici mnozstvi Fe** soli

0,2706 g Fe*" soli (0,01 M) ozn. d001
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0,5406 g Fe’* soli (0,02 M) ozn. d007
0,8109 g Fe** soli (0,03 M) ozn. d008
1,0812 g Fe** soli (0,04 M) ozn. d009
1,3515 g Fe** soli (0,05 M) ozn. d010

- roztok PVA v destilované vods s piislusnym mnozstvim Fe®” soli byl vlozen do MW

aparatury
3. ptiprava 1M vodného roztoku mocoviny
- 6,06 g mocCoviny + 20 ml destilované H,O bylo smichédno pfii laboratorni teploté

- ptidavek tohoto roztoku do roztoku vodného roztoku PVA a vySe uvedenych navazek

Fe’* soli byl realizovan pomoci d&lici nalevky jako soudasti MW aparatury
4. MW ohftev pti 700 W po dobu 15 min

5. suSeni na Petriho misce pfi laboratorni teploté 25 °C po dobu 48 hodin

Série Fe?'/Fe’"

1. ptiprava vodného roztoku PVA
- 10 g PVA + 80 ml destilované H,O bylo michano pfi teploté 80 °C do rozpusténi

2. do roztoku PVA a destilované H,O byla piidana nasledujici mnozstvi Fe*" a Fe’* soli
0,0926 g Fe** soli (0,00333 M) a 0,1800 g Fe** soli (0,00666 M) ozn. d002
0,1852 g Fe** soli (0,00666 M) a 0,3600 g Fe** soli (0,01334 M) ozn. d003
0,2778 g Fe** soli (0,00999 M) a 0,5400 g Fe** soli (0,01998 M) ozn. d004
0,3704 g Fe** soli (0,01332 M) a 0,7200 g Fe** soli (0,02664 M) ozn. d005
0,4630 g Fe** soli (0,01665 M) a 0,9000 g Fe** soli (0,03330 M) ozn. d006

- roztok PVA v destilované vodg s prislusngm mnozstvim Fe*" a Fe'™ soli byl vlozen

do MW aparatury

3. ptiprava 1M vodného roztoku mocoviny
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- 6,06 g mocCoviny + 20 ml destilované H,O bylo smichéno pii laboratorni teploté

- ptidavek tohoto roztoku do roztoku vodného roztoku PVA a vyse uvedenych navazek

Fe*"aFe’  soli byl realizovan pomoci délici nalevky jako sou¢asti MW aparatury
4. MW ohtev pii 700 W po dobu 15 min

5. suSeni na Petriho misce pii laboratorni teploté 25 °C po dobu 48 hodin

Série Fe**
1. ptiprava vodného roztoku PVA
- 10 g PVA + 80 ml destilované H,O bylo michano pfi teploté 80 °C do rozpusténi
2. do roztoku PVA a destilované H,O byla ptidana nasledujici mnozstvi Fe*" soli
0,2780 g Fe** soli (0,01 M) ozn. d011
0,5560 g Fe** soli (0,02 M) ozn. d012
0,8340 g Fe’* soli (0,03 M) ozn. d013
1,1120 g Fe** soli (0,04 M) ozn. d014
1,3900 g Fe** soli (0,05 M) ozn. d015

- roztok PVA v destilované vods s piislusnym mnozstvim Fe* soli byl vlozen do MW

aparatury
3. ptiprava 1M vodného roztoku mocoviny
- 6,06 g moCoviny + 20 ml destilované H,O bylo smichédno pfi laboratorni teploté

- ptidavek tohoto roztoku do roztoku vodného roztoku PVA a vyse uvedenych navazek

Fe®" soli byl realizovan pomoci dé&lici nalevky jako soucasti MW aparatury
4. MW ohtev pii 700W po dobu 15 min

5. suSeni na Petriho misce pfi laboratorni teploté 25 °C po dobu 48 hodin

N . roe 7 7 3 *1: ~_ 7 v e + v e

Byla pfipravena i série s piidavkem glukézy jako stabilizaéniho &inidla pro Fe*" &astice
Yoy 7 v ’ v ’ 2+ . v 17 r

s koncentra¢ni fadou glukézy pii konstantnim mnozstvi Fe* soli v kazdém vzorku této

e .- s s v o P ’ 2+ L 2+
série. Byl pouzit vzorek s trojndsobnou nez ptivodni koncentraci Fe™ ze série Fe™', tzn.
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s obsahem Fe?" soli 0,8340 g (0,3 M). Navazky glukézy byly realizovany v pomérech

k obsahu Fe** soli glukoza/Fe*" = '/, /1, %/, a */1.

Série 3xFe'/slukéza

1. ptiprava vodného roztoku PVA
- 10 g PVA + 80 ml destilované H,O bylo michano pfi teploté 80 °C do rozpusténi

2. do roztoku PVA a destilované H,O bylo piidano 0,835 g Fe** soli, tedy prosttedni

(0,03 molarni) koncentrace Fe*" soli z koncentra¢ni fady Fe”"
3. do roztoku PVA, destilované H,0 a Fe*" soli byla ptidana nasledujici mnozstvi glukozy
0,2700 g glukézy (0,015 M) pro pomér glukéza/Fe* ="'/, ozn. d016
0,5400 g glukozy (0,03 M) pro pomér glukéza/Fe* ="'/, ozn. d017
1,0800 g glukézy (0,06 M) pro pomér glukéza/Fe* =%/, ozn. d018
2,7000 g glukézy (0,15 M) pro pomér glukéza/Fe*" =/, ozn. d019

- roztok PVA v destilované vods s pfislusnym mnozstvim Fe*" soli a glukozy byl

vlozen do MW aparatury
3. pfiprava 1M vodného roztoku mocoviny
- 6,06 g moCoviny + 20 ml destilované H,O bylo smichédno pfi laboratorni teploté

- ptidavek tohoto roztoku do roztoku vodného roztoku PVA a vySe uvedenych navazek

Fe®" soli a glukdzy byl realizovan pomoci délici nalevky jako sou¢asti MW aparatury
4. MW ohtev pii 700W po dobu 15 min

5. suSeni na Petriho misce pfi laboratorni teploté 25 °C po dobu 48 hodin

Cisté materialy

Pro moznost pozorovani vlivu Fe-soli v pfipravenych materidlech, bylo nutno pfipravit

1 nésledujici materialy bez jejich obsahu.

- ptiprava vodného roztoku PVA ozn. df001

1. 10 g PVA + 80 ml destilované H,O bylo michéno pfi teploté 80 °C do rozpusténi
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2. MW ohftev pii 700 W po dobu 15 min
3. suSeni na Petriho misce pfi laboratorni teploté 25 °C po dobu 48 hodin

- ptiprava vodného roztoku PVA a mocoviny ozn. df002

1.10 g PVA + 80 ml destilované H,O bylo michano pfi teploté 80 °C do rozpusténi
2. 6,06 g mocoviny + 20 ml destilované H,O bylo smichéano pti laboratorni teploté

- ptidavek tohoto roztoku do roztoku vodného roztoku PVA byl realizovan pomoci

délici nalevky jako soucasti MW aparatury
3. MW ohftev pii 700 W po dobu 15 min
4. suseni na Petriho misce pfi laboratorni teploté 25 °C po dobu 48 hodin

- ptiprava vodného roztoku PVA, mocoviny a glukézy ozn. df003

1.10 g PVA + 80 ml destilované H,O bylo michano pfi teploté 80 °C do rozpusténi

2. do roztoku PVA a destilované¢ H,O bylo pfiddno maximalni mnozstvi glukozy,

pouzité v koncentratni fadé série vzorkti 3xFe* +glukéza, resp. 2,7000 g glukézy
3. 6,06 g mocoviny + 20 ml destilované H,O bylo smichano pfti laboratorni teploté

- ptidavek tohoto roztoku do roztoku vodného roztoku PVA a glukozy byl realizovan

pomoci délici nalevky jako soucasti MW aparatury.
4. MW ohtev pii 700 W po dobu 15 min

5. suSeni na Petriho misce pii laboratorni teploté 25 °C po dobu 48 hodin

3.4 Charakterizace materialu

Ptipravené materialy, uvedené v kap. 3.3., byly charakterizovany nasledujicimi zkouskami.
3.4.1 Mikroskopie

3.4.1.1 Opticka mikroskopie
- zafizeni: trinokuldrni mikroskop OLYMPUS CX 31 s fotoaparatem

- zkuSebni télesa: z piipravenych vzorkll byla vyfiznuta reprezentativni Cast o rozméru

5 x 5 mm a pfislusné tloustky dan¢ho vzorku
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3.4.1.2 Skenovani elektronova mikroskopie
- zafizeni: TESCAN VEGA 1I LMU

- zkuSebni télesa: z vybranych vzorkll byla vyfiznuta reprezentativni ¢ast o rozméru cca

5 x 5 mm a piislusné tloustky daného vzorku

- materidly byly snimény pomoci detektoru LVSTD a detektoru BSE

3.4.2 UV-VIS spektrometrie

- zatizeni: Ava Spec 2048-2

- rozsah méfenych vinovych délek : 300 — 650 nm

- pomucky: PS Kyvety, Order No. 27 11 010, 10 x 10 x 45 mm, 4 ml, 340 nm

- zkuSebni télesa: z ptipravenych vzorkl byla reprezentativni ¢ast o hmotnosti cca 0,03 g
rozpusténa ve 25 ml destilované vody za stdlého michani pti 80 °C,
dale byly pfipraveny vodné roztoky Fe®", Fe' a jejich kombinace,
odpovidajici svou koncentraci obsahu soli v pfipraveného materidlu

o nejvyssim plnéni ptislusnou soli

3.43 RTG difrakce
- zafizeni: difraktometr HZG 4 (vyrobce Freiberg Prazisionsmechanik)
- rozsah métenych 26: 29 — 40 stupiii

- zkuSebni télesa: z vybranych vzorkd byla vyfiznuta reprezentativni €ast o rozméru

20 x 10 mm a pfislusné tloustky daného vzorku

3.4.4 Mechanické zkousky

- zafizeni: univerzalni zkuSebni stroj ZWICK 1456
- podle tahové normy pro plasty CSN EN 527-1

- rychlost tahu: 50 mm/min

- zkuSebni télesa: z pfipravenych vzorkll byla vyfezdna zkuSebni télesa tvaru pasku

s pracovni délkou 80 mm, Sitkou 15 mm a tlouStkou daného vzorku.
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Zkusebni télesa byla kondiciovana v exsikdtoru pro dosazeni

konstantni vlhkosti po dobu 24 hodin pfi laboratorni teploté

3.4.5 Méreni vodivosti
- zafizeni: HIOKI 3522-50 LCR HiTESTER
- méfeny frekvenéni rozsah: 100 Hz — 10 kHz

- zkuSebni télesa: z ptipravenych vzorkl byla vyfezana zkusebni télesa ctvercového tvaru

s rozméry 20 x 20 mm a tloustkou daného vzorku

3.4.6 Méreni dielektrickych vlastnosti
- zafizeni: impedan¢ni materidlovy analyzator AGILENT E4991A
- méteny frekvencni rozsah: 1 MHz — 1 GHz

- zkuSebni télesa: z piipravenych vzorka byla vyfezdna zkuSebni télesa ctvercového tvaru

s rozméry 20 x 20 mm a tloustkou daného vzorku

3.4.7 Meéreni magnetickych vlastnosti
- zafizeni: impedan¢ni materidlovy analyzator AGILENT E4991A
- méfeny frekvenéni rozsah: 1 MHz — 1 GHz

- zkuSebni télesa: z ptipravenych vzorkll byla vyseknuta zkuSebni télesa tvaru toroidu
s vnéjSim prumérem 8 mm, vnitinim primérem 3 mm a tloustkou
daného vzorku. Pro malou tloustku vzorkti musela byt tato zkuSebni

télesa vrstvena pro ziskani tloustky toroidu 2 — 3 mm.
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4 VYSLEDKY A DISKUSE

Pii prvnim vizudlnim hodnoceni folii lze pozorovat barevnou odliSnost jednotlivych
materidlti s obsahem Fe soli v porovnani s materialy neplnénymi (bez Fe soli), v porovnani
sérii navzéajem, ale i v rdmci sérii. To plati i pro homogenitu dispergace ¢astic v materialu.
Disperze, které obsahovaly Fe’* sil, byly pfed pisobenim MW energie a pred ptidavkem
mocoviny oranzové zbarvené. Disperze, které obsahovaly Fe** siil, byly pied ptisobenim
MW energie a pied pfidavkem mocoviny svétle zelené. Po srdzeni prostfednictvim
mocoviny za soucasného pisobeni MW energie doslo k barevné zméné. Fotodokumentace
pripravenych vzorki je soucasti ptiloh 1 az 5. Pfi tomto primérnim porovnani jsou patrné

i rozdily v mechanickych vlastnostech, resp. kiehkosti nebo houzevnatosti, a tuhosti folii.

Folie cisttho PVA (df001) je bezbarva, folie PVA sobsahem mocoviny (df002)
a pfidavkem glukdzy (df003) vykazuji bilé zabarveni. Folie z ¢ist¢ho PVA je velmi kiehka
a pti manipulaci, resp. ptipraveé zkusebnich téles se vzorku, se snadno lame a praska, coz je
dasledkem jeji krystalické struktury. Vzorek obsahujici mocovinu (df002) je bilé barvy,
jevi se jako vice houzevnaty a ohebny. Pfitom ptidavek glukézy (df003) zvySuje

poddajnost, a to bez barevné zmény.

.7 r_ e + . ’ v r v v 17 ’ . N7 +
Materialy série | jevi tmavocervené az hnédé zabarveni. To potvrzuje pritomnost Fe’
iontll. Barevnost folie se v ramci této série vyrazné nemeni a jevi i podobnou homogenitu.
V dalsim case (cca tii mésice) nebyla pozorovana zadna kvantitativni ani kvalitativni

zmeéna.

Materialy série Fe*'Fe" vykazuji &erné zabarveni. To naznaduje moZnou pritomnost
magnetitovych nebo maghemitovych castic, vzniklych spoleCnou precipitaci vyse
uvedenych soli prostfednictvim mocoviny za piisobeni MW energie. Toto ¢erné zabarveni
je nejvice patrné u vzorkd s niz§im obsahem Fe’™ a Fe’™ soli (d002 a d003). Pfitom
pouhym okem jsou u nich patrné shluky &astic. Vzorky s vy$§im obsahem Fe*™ a Fe’™ soli
(d004 a d005) se jevi jako cervenohnédé, homogennéjsi a bez shluki. Barevna zména
mize byt disledkem nejen reakce komponent, ale také rychlosti pfidavku mocoviny. Podle
[2], [18-20] je disledkem pomalého piidavani zasady vznik hnédého nemagnetického
materidlu a cerny magneticky material je ziskan rychlym pifidavkem zasady za
intenzivniho michani béhem plsobeni MW energie (pfi pfipravé materiali pozadavek
intenzivniho michdni nebyl splnén, resp. disperze byla michana intenzivnim varem

rozpoustédla). Naprosto odliSny je material s nejvétsim obsahem Fe soli (d006), ve kterém
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jsou patrné srazeniny. Castice puasobi jako uzlové body sité. PVA ma vysokou
molekulovou vahu a jeho fetézce jsou dostatecné dlouhé, aby obalily nejen jednu ¢éstici
plniva, ale také se navazaly na cCastici dal§i. Timto zpiisobem je tvotfena sit’ a shluky.
V dal$im case (horizont cca tfech mésicll) nebyla pozorovana zadna kvantitativni ani

kvalitativni zména.

Materialy série Fe** po sraZeni mogovinou a piisobeni MW energie se chovaly jako svétle
zelena vysoceviskozni kapalina. To poukazovalo pravé na pritomnost Fe*™ iontil. Po dobu
suSeni materidly zménily zabarveni na tmavocervené az hnédé. To potvrzuje pfitomnost
Fe’ iontd, vzniklych oxidaci Fe*" na vzduchu. Tyto materialy pravdépodobné obsahuji Fe-
soli s Fe o mocenstvi +II 1 +III. Lze v nich pozorovat shluky ¢astic. V dalS§im case (po
dobu tifi meésicti) nebyla pozorovana zadnad kvantitativni ani kvalitativni zména. Pfi

separaci folii od Petriho misky, vykazovali materialy této série velkou adhezi ke sklu.

Materialy série Fe*"+glukéza po srazeni mocovinou a piisobeni MW energie se chovaly,
stejné jako materidly pfedchozi série, jako zelend vysoceviskozni kapalina (pfitomnost
Fe”" iontil). Po dobu suSeni materidly zménily zabarveni na tmavo&ervené az hnédé. To
potvrzuje ptitomnost Fe’™ iontd, vzniklych oxidaci Fe’" na vzduchu. Tyto materialy
pravdépodobné obsahuji Fe-soli s Fe o mocenstvi +II i +II1. I pfi pfitomnosti gluk6zy jako
surfaktantu lze pozorovat shluky castic. V dalSim Case (tfi mésice) nebyla pozorovana
z4dnd kvantitativni ani kvalitativni zména. Folie ztéchto materidli se jevi jako
nejhouzevnatéjsi.

Na omak jsou folie hladké (s vyjimkou vyse zminéného nejvice Fe*" a Fe’" solemi
plnéného materialu d006 série Fe* Fe’™). Kromé folie z &istého PVA (df001) zanechavaji
pfi manipulaci na rukou otér, resp. pretrvavajici dojem z kontaktu se vzorkem. Folie jsou

bez pachu, chutové vlastnosti pfipravenych materialti nebyly testovany.
4.1 Mikroskopie

4.1.1 Opticka mikroskopie

Pii zkoumdani pfipravenych materidld na mikro-urovni nejsou pozorovatelné zadné

strukturni Gtvary jednotlivych Fe ¢astic, rozpoznatelné jen jejich agregaty.

Folie z ¢isttho PVA obsahuje necistoty, pravdépodobné nerozpusténé zbytky vychoziho

materidlu nebo necistoty, napadané do materidlu béhem suSeni, miize jednat 1 o necistoty
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na podloznim skli¢ku. Tyto necistoty jsou patrné jako Cerné fleky v bilé PVA matrici
(Obr.10a). Folie materidlu z PVA a mocoviny jevi necistot méné¢ (Obr.11b). Na folii

materidlu z PVA, mocoviny a glukozy jsou patrné témef rovnobézné ryhy, které vznikly

pravdépodobné separaci materialti z Petriho misky po suseni (Obr.11c).

(a) (o

Obr. 11 Fotografie vzorkl bez Fe-soli

PVA pii zvétSeni 100 (a), PVA+mocovina pii zvétSeni 100 (b),
PV A+mocovinat+glukéza pii zvétseni 100 (c)

Jako nejhomogenngjsi se jevi v ramci série Fe'* material s nejniz§im obsahem Fe®” soli
(d001 na Obr.12a). Skvrny jsou bud’ agregaty Castic nebo necistoty, vzniklé zpiisobem
popsanym u Cistych materidl. Podobné Ize vyhodnotit i pozorovani materidlu vice
plnéného Fe’* soli (d008 na Obr.12b). Materiél, ktery byl v ramci této série nejbohatsi na
obsah Fe** soli (4010 na Obr.12¢), vykazuje vy$si miru t&chto shluki.
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(a) (b)

(c)

Obr. 12 Fotografie vzorki série Fe®*

d001 pfi zvétseni 100 (a), dO08 pti zvétseni 40 (b), d010 pii zvétSeni 100 (c)

V ramci série Fe*'Fe’* jsou patrné rozdily v pipravenych materialech, zejména jejich
barvy a struktury. Jako nejhomogennéjsi se vramci této série jevi material s druhym
nejvyssim obsahem kombinace Fe?" a Fe’" soli (d005 na Obr.13). Na snimcich ostatnich
materidlli jsou patrné seskupujici se Castice ve svétlé PVA matrici. Skvrny jsou bud

agregaty Castic nebo necistoty, vzniklé zptisobem popsanym u ¢istych material.
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(c) (d)

(e)

Obr. 13 Fotografie vzorki série Fe” Fe’*

d002 pfi zvétSeni 100 (a), d003 pii zvétseni 100 (b), d004 pii zvétSeni 100 (c),
d005 pti zvétseni 100 (a), d006 pti zvétseni 40 (b)
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7 . o + . v v r r It 4 v 7
Vramei séric Fe’™ jsou rovnéz patrné barevné a strukturni rozdily v piipravenych

materialech. U vSech uvedenych vzorki jsou jasné patrné shluky ¢éstic v PVA matrici.

(b)

(c)

Obr. 14 Fotografie vzorki série Fe**

dO11 pti zvétseni 100 (a), dO13 pii zvétSeni 100 (b), dO15 pti zvétseni 100 (c)

Ze série 3xFe* +glukodza byl pofizen jen snimek materidlu s nejniz§im obsahem glukdzy.
Jde o materidl se stejnym obsahem Fe-soli jako u materialu dO13 (Obr.14b), ovSem s
pridavkem polovicniho moldrniho mnozstvi gluk6zy, nez je v tomto materidlu obsazeno
molarniho mnozstvi Fe-soli. Materidl (s pfidavkem glukozy) se jevi jako homogennéjsi,
nejsou na ném tolik patrny agregované cCastice (v porovnani s materidlem se stejnym
obsahem Fe-soli bez glukdzy). Glukéza patrné plsobi surfaktant. Lze zaznamenat 1 jiny

barevny odstin materilu.
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Obr. 15 Fotografie vzorku d016 série 3xFe*"+glukoza

4.1.2 Skenovani elektronova mikroskopie

Na SEM snimcich materialu d010 série Fe** (Obr.16 a Obr.17) je mozné vidét utvary
velikosti cca 10 pm, mezi nimiz se nachdzeji 1 utvary velikostn€ mensi.
Na zaklad€ pozorovanych hran a tvart se lze domnivat, Ze materidl obsahuje podil
krystalické faze. Pti porovnadni horni a spodni strany vzorku je patrné, Ze Gtvary na spodni

stran¢ jsou mensi velikosti. Na spodni stran¢ jsou patrné bilé utvary (velikosti cca n¢kolik

pum), které mohou znacit pfitomnost Fe-¢astic (jsou kontrastni v BSE obraze).

SEM MAG: 1.00 ke WD 11.9370 mm I I L I I L L L
FPC: 15 Det: LWVSTD + BSE Detector 100 pm VEGALTESCAN gy
SEM HY. 10.00 kY SM: RESOLUTION Digital Microscapy Imaging n

Obr. 16 SEM vrchni strany materialu d010 série Fe®

zobrazeni LVSTD detektorem (vlevo) a BSE detektorem (vpravo) pii zvétSeni 1000
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SEM MAG: 1.00 ke WD 11.8250 mim

1
FC: 15 Det: LYSTD + BSE Detectar 100 pm WEGAL TESCAN gl
SEM HV: 10,00 kY SM: RESOLUTION Digital Micrascopy Imaging

Obr. 17 SEM spodni strany materialu d010 série Fe"

zobrazeni LVSTD detektorem (vlevo) a BSE detektorem (vpravo) pti zvétSeni 1000

Na SEM zobrazeni materialu d005 série Fe* Fe®* (Obr.18 a Obr.19) lze vidét utvary vétsi
velikosti nez u predeslé série. Mezi nimi jsou patrné i utvary velikostné mensi.
Na zaklad€ pozorovanych Utvari ryzovitého tvaru se lze domnivat, Ze material obsahuje
podil krystalické faze. Pfi porovnani vrchni a spodni strany vzorku je patrné, ze utvary na
spodni strané€ jsou vétsi velikosti. Na zddném snimku tohoto materidlu nejsou pozorovany

(jako u ptedeslé série) bilé utvary, které by mohly znacit ptitomnost Fe-Castic.
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SEM MAG: 1.00 bt WD 127600 mm I
FC: 15 Det: LWSTD + BSE Detector 100 pm VEGAIN TESCAN
SEM HV: 10.00 kK SM: RESOLUTION Digital Microscopy Imaging

Obr. 18 SEM vrchni strany materialu d005 série Fe* Fe®"

zobrazeni LVSTD detektorem (vlevo) a BSE detektorem (vpravo) pti zvétSeni 1000

SEM MAG: 1.00 ke WD: 11,7750 rmim ;
PC 14 Det LWSTD + BSE Detector 100 pm VEGANTESCAN o
SEM HY: 10.00 kY SM: RESOLUTION Digital Microscopy Imaging

Obr. 19 SEM spodni strany materialu d005 série Fe* Fe®”

zobrazeni LVSTD detektorem (vlevo) a BSE detektorem (vpravo) pii zvétseni 1000
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Na SEM snimcich materialu d015 série Fe*™ (Obr.20 a Obr.21) Ize vidét utvary velikosti
cca pod 10 um, které se jevi jako mensi v porovnani se snimky materialti obou piedchozich
sérii. Na zéklad€ pozorovanych tvari se lze domnivat, ze materidl obsahuje podil
krystalické faze. Na spodni strané jsou patrné agregaty castic. Povrch téchto materialii se

jevi jako hladsi pfi srovnani s povrchy pfedchozich materialti. Na spodni strané jsou patrné

bilé utvary (velikosti cca n¢kolik um), které mohou znacit pfitomnost Fe-Castic.

SEM MAG: 1.0 ke WWD: 11.8940 mm ) T I
FC: 15 Det LYSTD + BSE Detector 100 prr VEGAN TESCAN gy
SEM HV: 10.00 kv Shi: RESOLUTION Digital Microscopy Imaging

Obr. 20 SEM vrchni strany materialu d015 série Fe*"

zobrazeni LVSTD detektorem (vlevo) a BSE detektorem (vpravo) pii zvétSeni 1000
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SEM MAG:1.DI-G( WD 121710 mm

!
PC: 15 Det LVSTD + BSE Detector 100 pm VEGAN TESCAN g
SEM HY. 10.00 kY Sh: RESOLUTION Digital Micrascapy Imaging

Obr. 21 SEM spodni strany materialu d015 série Fe*"

zobrazeni LVSTD detektorem (vlevo) a BSE detektorem (vpravo) pti zvétSeni 1000

Na zobrazeni materialu d019 série 3xFe*"+glukéza (Obr.22 a Obr.23) lze vidét utvary
velikosti cca 10 um. Na zaklad¢ pozorovanych tvart se 1ze domnivat, Ze material obsahuje
podil krystalické faze. Povrch vrchni strany materidlu se jevi jako hlad$i nez spodni. Na
vrchni strané jsou pozorovatelné bilé utvary (velikosti cca desitek pm), které mohou znacit
pfitomnost glukézy. Na spodni strané jsou patrné bilé utvary (bilé body pfi snimani

pomoci BSE detektoru), které mohou znacit ptitomnost Fe-Castic.
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SEM WAG: 1.00 b ' WD 13.7720 mm

1
FC: 16 Det: LWSTD + BSE Detector 100 pm YEGALTESCAN gl
SEM HV: 10.00 kY SM: RESOLUTION Digital Microscapy Imaging

Obr. 22 SEM vrchni strany materialu d019 série 3xFe® +glukoza

zobrazeni LVSTD detektorem (vlevo) a BSE detektorem (vpravo) pti zvétSeni 1000

SEM MAG: 1.00 ke WD 14.0300 mim ! I I I I I 1
FC: 16 Det LVSTD + BSE Detectar 100 pm VEGAL TESCAN gl
SEM HW: 10,00 kY Shi: RESOLUTION Digital Microscopy Imaging

Obr. 23 SEM vrchni strany materialu d019 série 3xFe® +glukoza

zobrazeni LVSTD detektorem (vlevo) a BSE detektorem (vpravo) pti zvétseni 1000
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4.2 RTG difrakce

Obr.24  znazornuje charakteristické  vystupy RTG  difrakce magnetitovych a
maghemitovych materiali. Podle [15] a [16] vykazuje magnetit a maghemit v RTG spektru
nejintenzivngj$i pik v oblasti 260 mezi 30 a 40 (kde € je Uhel mezi rovinou krystalu a

dopadajicim zafenim).

| g |
q,.a.u-—)"-#' wﬂuw (&l
!. " ‘
.'a.t':'-"‘r'. IH-"I Wi ﬂ'\-'ihf‘wrbﬂ'id.lﬁ,‘. Wy )

WI"‘W“F"'I“WA'; T PR T oy

28
Obr. 24 RTG difrakce pro nanocastice Fe;O4 (a), Fe;Os (b) a amorfni Fe, O3 (c)

RTG spektra viech zkoumanych materiali (d010 ze série Fe*™ na Obr.25, d005 ze série
Fe*'Fe’™ na Obr.26, d015 ze série Fe*™ na Obr.27 a d019 ze série 3xFe*™+glukoza

na Obr.28) nejevi v meéfeném rozsahu 26 pritomnost téchto charakteristickych pik.

lvs. 26
3000 -
2500
2000 MW\J%
11500 -
1000
500 -
0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
20 3 31 3% 3 3 3 36 37 38 39 40
20

Obr. 25 RTG difrakce pro d010 ze série Fe®*
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lvs. 20
2500
2000 -
1500 -
|
1000 -
500 -
0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
29 30 31 32 33 34 35 36 37 38 39 40
26
Obr. 26 RTG difrakce pro d005 ze série Fe> Fe’”
lvs. 20
2000
1500 -
11000 -
500 -
0 T T T T T T T T T T 1
29 30 31 32 33 34 3 36 37 38 39 40
26

Obr. 27 RTG difrakce pro d015 ze série Fe**
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lvs. 26

3000 -
2500 -
2000 MWWW
111500 -

1000 -

500 -

29 30 31 32 33 34 35 36 37 38 39 40
26

Obr. 28 RTG difrakce pro d019 ze série 3xFe* +glukéza

4.3 UV-VIS spektrometrie

Z absorpcnich spekter na Obr.29 az Obr.32 je patrné, ze vSechny materidly vykazuji
maximum absorpce dan¢ho zéteni pii vinové délce piiblizné 300 nm (v méfeném rozsahu
vlnovych délek v intervalu 300 — 650 nm). Pfitom absorpéni maximum je tim vyssi, ¢im
roste obsah Fe soli (pro sériec Fe’', Fe'Fe’™ a Fe’"), resp. obsah glukozy (pro sérii
3xFe’ +glukdza). Spektra pro materidly bez obsahu Fe soli (PVA a jeho varianty
s mocovinou a gluk6ézou) v porovnani s témito Zelezem plnénymi materidly nevykazuji
ve zkoumaném vlnovém rozsahu zadné absorpéni pasy. Naproti tomu vodny roztok Fe’*
soli a vodny roztok kombinace Fe*" a Fe** soli (v mnozstvi Fe soli odpovidajici zastoupeni
prislusnych soli v pfipraveném materidlu), vykazuji maximum absorpce ve vysSich
hodnotach, pii stejné vilnové délce (piiblizn€ 300 nm), nez materidly s timto obsahem Fe
soli v PVA s mo&ovinou. Vodny roztok piislusného mnozstvi Fe*" soli, odpovidajici svym
mnozstvim Fe soli jejimu zastoupeni v pfipraveném materidlu s nejvyssim obsahem Fe soli
(série Fe*"), pak svym absorpénim spektrem odpovida materialim bez obsahu Fe soli, a to
v celém méfeném vinovém rozsahu. Je mozné se domnivat, Ze absorpce je dana
pritomnosti Fe*" soli v materialu. Absorpce materiala série Fe’™ se jevi jako nejvyssi,
nasledovana materialy série Fe* Fe’". Jelikoz materialy série Fe*" davaji absorpci vyssi nez
samotny vodny roztok Fe*" soli, se lze domnivat, 7¢ v materidlech této série doslo o
oxidaci Fe*" soli na soli Fe’". U material série 3xFe*"+glukéza Ize pozorovat absorpci

swvr v roe 2+ v oo v 7 w7 7 . 2+ r 3 +
niz&i nez u série Fe*', coz je patrné dano mensi mirou oxidace Fe** soli na soli Fe’.
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JelikoZ materialy této série obsahuji stejné mnozstvi Fe*™ soli, jsou jejich absorb&ni spektra

shodné (vyjimku tvoti material d019 s nejvyssim obsahem glukozy).

Fe”
;\m 'P‘rn:.-\_‘
1,40 ‘"
1,20 1 \
\
1,00 4 do10 *\

A 0,80

0,60 -

0,40

0,20

Avs.A

doo7 koncentrace
d008 Fe**

PVA
PVA+mocovina

0,00 ‘ ‘

300 350 400

450 ) oy 500 550 600 650

Obr. 29 UV-VIS spektrum pro sérii Fe*"

Avs.A

A v d002
140 k¢ Feo™ 4 koncentrace
! : W, doo3 F 24 3+
fw, e Fe
100 L ey d004
’ Fe’'Fe** d00s
1,00 + Fe2+
------ Fe3+
A 080 1 — - —--Fe2+Fe3+
0,60 - VA
PVA+mocovina
0,40 -
0,20 -
0,00 T I T T [ — I
300 350 400 450 500 550 600 650
A [nm]

Obr. 30 UV-VIS spektrum pro sérii Fe* Fe’*
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Avs.A

do11
0,60 4
015 do12 kon;entrace
do13 Fe
0,50 4 do14
do14 do15
0,40 Fe2+
PVA
A 0.30 - PVA+moc&ovina
0,20 4
0,10
-—"'_'_N_"H‘_\_'\%‘h.—-—'_'w*uwh-—ﬁ_‘ﬂ"_‘"__ A — e ——
0,00 - : : ‘ ‘ : S === :
300 350 400 450 500 550 600 650
A [nm]
Obr. 31 UV-VIS spektrum pro sérii Fe*"
Avs. A
0,70 4 do16
do17 koncentrace
0,60 - 019 do18 glukozy
do19
050 1 Fe2+
PVA"
0,40 1 do1s . .
A PVA+mocovina
030 | PVA-+mocovina+glukéza
0,20 4
0,10 4 o
R
‘—-v--ga——'_'—'_h'"‘_‘%._.—_.«—-—-—-\ﬂh_ _ _ —
0,00 : : : : — : ‘
300 350 400 450 500 550 600 650
A [nm]

Obr. 32 UV-VIS spektrum pro sérii 3xFe*"+ glukoza
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4.4 Mechanické vlastnosti

Mechanické vlastnosti pfipravenych materidlli byly graficky vyhodnoceny jako zavislosti
tahového napéti na deformaci. Tyto kiivky jsou pii malych deformacich lineéarni, s
platnosti Hookova zakona, resp. Younglv modul pruznosti jako smérnice napéti a
deformace je linearni. Oblast linearity je vykazovana pouze v malém rozsahu napéti, resp.

deformace do 0,5 %. Po tuto dobu se material chova elasticky.

Youngiv modul pruznosti £ (Obr.34) by mél teoreticky vykazovat rostouci hodnoty
s rostoucim obsahem plniva v materidlu, resp. pevnost kompozitu by méla stoupat se
zvySujicim se zastoupenim plniva. Vzhledem k velmi malym plnénim je mozné se
domnivat, Ze modul neni funkci obsahu plniva, ale spiSe homogenity pfipravené¢ho
materialu. Nejvyssi hodnotu modulu vykazuje material z ¢istétho PVA. Material bez plnéni
Fe-solemi, ale s pfidavkem mocoviny, vykazuje niz§i modul. JelikoZ jsou vSechny
materidly pfipraveny na bazi PVA a mocoviny, vykazuji vSechny modul nizsi nez Cisté
PVA (df001) a zaroven hodnoty modulu stejné nebo vyssi nez PVA a mocovinou (df002).

V ramci sérii nelze stanovit trend tohoto modulu s rostoucim obsahem Fe soli nebo

cvwr

Za oblasti linearity pfestava byt vztah mezi napétim a deformaci linedrni, hranice je tzv.
mezi imérnosti. Za touto hranici je material stale elasticky. Pti ptekroceni dal$i hranice, t;.
horni meze kluzu, se materidl stava se plastickym, nevratné¢ deformovatelnym, coz je
spojeno s tvorbou krcku, orientaci, dlouzenim, krystalizaci vzorku. To je doprovazeno
poklesem napéti pti rostouci deformaci a jeho naslednym vzestupem. U nékterych vzorki
spojeno s koncentraci nap€ti na mezifazovych rozhranich materialu, ktera je pti¢inou lomu.
Pfitom maximalni dosazené napéti predstavuje mez pevnosti ¢ materialu (Obr.33). Ta je
nejvyssi u ¢istétho PVA materidlu a obsah mocoviny ji vyrazné snizuje, vliv glukédzy jiz

neni tak vyznamny.

Mez pevnosti by méla teoreticky vykazovat klesajici hodnoty s rostoucim obsahem plniva
v materialu. Vzhledem k velmi malym plnénim je mozné se domnivat, ze mez pevnosti
v tomto pifipad€ neni funkci obsahu plniva, ale spiSe homogenity pfipraveného materidlu.
Shluky c¢astic mohou predstavovat mista s vysokou koncentraci napéti (nez homogenné

dispergované ¢astice), a mize na nich dochéazet k lomu pfi niz§ich napétich. V ramci sérii
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nelze stanovit trend meze pevnosti s rostoucim obsahem Fe soli nebo glukozy, zaroven

nelze urcit sérii s nejvyssi nebo nejnizsi mezi pevnosti.

o [Mpa]

35,00 -

30,00 -

25,00 -

20,00 -

15,00

HPVA+modovina

+PVA + mocovina + glukéza

10,00

5,00 -

0,00 -

Obr. 33 Mez pevnosti pro vSechny série

E [Mpa]

1000,00 -
900,00 -
800,00 -
700,00 -
600,00 | o 1
500,00 -
400,00 -

.—|—| PVA

,_|_| PVA+mog&ovina

HH PVA + mo€ovina + glukéza

300,00 -

200,00 -

100,00 -
0,00 -

|

Obr. 34 Younglv modul pruznosti v tahu pro vSechny série

Deformace ¢ (viz. Obr.35), resp. prodlouZeni A/ (viz. Obr.36) pii maximalnim napéti (na
mezi pevnosti) je nejvysSi pro materidl neplnény Fe-solemi s pfidavkem mocoviny

a glukézy do PVA (df003). Vsechny plnéné materialy vykazuji deformace mensi nez tento
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materidl a zaroven vys$s$i nez materidly bez obsahu Fe soli a glukézy (df001 a df002).
Materialy série 3xFe®"+glukoza dosahly vy$si deformace nez materialy bez pridavku
glukoézy, vyssich deformaci (srovnatelnych s hodnotami série 3xFe® +glukoza) dosahuje
i material s nejvyssim obsahem Fe®* soli (d010) série Fe*". Jednim z moznych vysvétleni
miZe byt vy$§ homogenita téchto materialé,absence shlukd &astic u série Fe'',

Y 7o~ J R 2+ r
a zmé&kcovaci ucinek glukdzy u série 3xFe™ +glukoza.
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Obr. 35 Deformace na mezi pevnosti pro vSechny série
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Obr. 36 ProdlouZeni na mezi pevnosti
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4.5 Vodivost

Frekvencni zavislost kapacity

Kapacita C klesd v méfeném rozsahu frekvenci (Obr.37 az Obr.40). U vSech Fe solemi
plnénych materialti je hodnota kapacity pii dané frekvenci vyss$i nez u materidlu z PVA
1jeho kombinaci s mocovinou a glukézou. Neni patrny zddny vyznamny vliv pfitomnosti
mocoviny v PVA a pfitomnost glukdézy nepatrné posouva kapacitu do vyssich hodnot
(zejména v nizSich frekvencich). Impedance Fe solemi plnénych materiali lezi mezi
hodnotami impedance Ccisttho PVA a PVA spfidavkem mocoviny, resp. glukozy.
Pro vSechny série (s koncentracni sérii Fe soli) plati, Ze tato kapacita roste s rostoucim
obsahem Fe soli v materidlu. Vliv koncentrace glukozy je patrny az u vzorku s jejim

(4

nejvys$$im obsahem (d019). NejvysSich hodnot kapacity nabyva materidl s nejvysSim

obsahem glukozy ze série 3xFe’ +glukoza a material s nejvy$§im obsahem Fe®” soli ze

i TA2F : 1% B3 Eadt palt 2+ .
série Fe”'. Kapacita roste v fadé Fe” Fe’ ', Fe” ', Fe* a 3xFe”™ +glukoéza.

Cw. f
—0—d001
—0—d007 |  koncentrace
—A—d008 | o
——o—d009
—+—d010

PVA

PVA+mocovina

1,5E-10

1,3E-10
1,0E-10
CIF] 7.5E-11
5,0E-11 -

2,5E-11 -

0,0E+00 ‘ ‘ ‘
1,0E+02 1,0E+03 1,0E+04 1,0E+05

f [Hz]

Obr. 37 Frekvenéni zavislost kapacity pro sérii Fe**
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Obr. 38 Frekvenéni zavislost kapacity pro sérii Fe* Fe®*
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Obr. 39 Frekvenéni zavislost kapacity pro sérii Fe*"
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Obr. 40 Frekvenéni zavislost kapacity pro sérii 3xFe* +glukéza

Frekvenéni zavislost ztratového faktoru

Zavislosti ztratového faktoru tand na frekvenci (Obr.41 az Obr.44) je bud’ konstantni nebo
klesa. Pro vSechny Fe solemi plnéné materidly je tand pfi dané frekvenci vyssi nez tand
u materialu z PVA. Kombinaci PVA s moc¢ovinou dochazi k vyznamnému nariistu tand
zejména v nizsich frekvencich a dal§imu zvySeni v kombinaci s glukézou. Pro série Fe**
a 3xFe’ +glukoza (s vyjimkou materialu nejvice plnéného glukdzou) plati, Ze tato veli¢ina
je hodnotové limitovana v celém frekvenénim rozsahu praveé témito dvéma materidly.
Materialy série Fe*", resp. materidly o niz§im obsahu Fe®*, vykazuji zejména v niZ§ich

24

frekvencich vysSich hodnot tand, vySs$i plnéni této série dava hodnoty srovnatelné
s ostatnimi. U série hodnotu tand Fe*'Fe’™ tuto hodnotu pievysuje material s nejvys$im a
nejniz§im mnozstvim soli. Série vykazuji odlisné frekvencni chovéni tand, resp. u série
3xFe*+glukéza dochazi k nartstu tand s frekvenci, u série Fe” je tomu naopak a u zbylych

sérii tento vliv nelze stanovit.
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Obr. 41 Frekvenéni zavislost ztratového faktoru pro sérii Fe’*
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Obr. 42 Frekvenéni zavislost ztratového faktoru pro sérii Fe* Fe’™
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Obr. 43 Frekvenéni zavislost ztratového faktoru pro sérii Fe*"
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Obr. 44 Frekvenéni zavislost ztratového faktoru pro sérii 3xFe* +glukoza
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Frekvencni zavislost stejnosmérné mérné vodivosti

Mérna stejnosmérnd vodivost opc je vodivost G piepoctena na rozmér analyzovaného
vzorku, resp. plochu elektrod. opc a v celém méfeném frekvencnim rozsahu roste (Obr.45
az Obr.48). U vsech Fe solemi plnénych materialii je vodivost opc pti dané frekvenci vyssi
nez u materidlu zPVA, ktery vykazuje hodnoty opc nejniz$i. Kombinaci PVA
s mocovinou dochazi k nariistu opc a mirnému zvyseni v kombinaci s glukdzou. Materialy
série Fe’™ a Fe”'Fe’” maji stejnosmérnou mérnou vodivost vyssi nez PVA s mo&ovinou, u
sériec Fe*" mérna vodivost odpovida piiblizng hodnotim PVA s molovinou a u série
3xFe’ +glukdza vykazuje mémé vodivosti vy$si nez PVA s modovinou pouze material
nejbohatsi na glukozu (d019). V nizsich frekvencich dosahuji nejvyssich hodnot mérné
vodivosti opc vzorky s nizkym plnénim Fe*™ soli (d011 a d012). Ve vyssich frekvencich

dominuje material s nejvy3sim obsahem glukézy série 3xFe® +glukoza (d019).
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Obr. 45 Frekvencni zavislost stejnosmérné mérné vodivosti pro sérii Fe
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Obr. 46 Frekvenéni zavislost stejnosmérné mérné vodivosti pro sérii Fe* Fe®
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Frekvencni zavislost stejnosmérné mérné vodivosti pro sérii Fe
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Obr. 48 Frekvencni zavislost stejnosmérné mérné vodivost pro sérii 3xFe” +glukdza

Frekvencni zavislost relativni permitivity

Relativni permitivita ¢, klesa se zvySujici se frekvenci v celém frekvencnim rozsahu
(Obr.49 az Obr.52). Materidlu zPVA vykazuje hodnoty relativni permitivity nejnizsi
(ptiblizné hodnotu 5). Kombinaci PVA s mocovinou dochézi k ndrlstu e,, zejména
v niz8ich frekvencich (na hodnotu cca 15), ve vysSich frekvencich se rozdil permitivit
téchto dvou materiald snizuje. DalSimu zvySeni permitivity dochazi kombinaci PVA
a mocoviny s glukozou (kdy s rostouci frekvenci dochazi k poklesu permitivity s frekvenci
z hodnoty 40 na hodnotu pfiblizn¢ 10). VSechny materidly s Fe-solemi vykazuji v celém
frekvenénim rozsahu hodnoty relativni permitivity vyssi neZ material PVA a jeho obdoba
s mocovinou. Materialy sérife Fe’", Fe*'Fe’" a Fe*" jevi vliv obsahu Fe-soli na hodnotu
permitivity, resp. ¢im vyS$$i obsah pfislusné soli, tim vyssi permitivita. Méné glukozou
plnéné materidly série 3xFe’'+glukéza maji relativni permitivitu srovnatelnou
s materidlem PVA v kombinaci s mocovinou a glukdézou. VysSich hodnot nez PVA s

mod&ovinou nabyva material nejbohatsi na glukézu ze série 3xFe* +glukdza (d019), tato

hodnota je nejvyssi i v porovnani s ostatnimi sériemi.
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Obr. 49 Frekvenéni zavislost relativni permitivity pro sérii Fe®”
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Obr. 50 Frekvenéni zavislost relativné permitivity pro sérii Fe* 'Fe**
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Obr. 51 Frekvenéni zavislost relativni permitivity pro sérii Fe*"
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Obr. 52 Frekvenéni zavislost relativni permitivity pro sérii 3xFe*+glukdza
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Frekvencni zavislost ztratové slozZky permitivity

Hodnota ztratové slozky permitivity ¢ klesa v celém frekvencnim rozsahu se zvySujici se
frekvenci (Obr.53 az Obr.56). Materidl zPVA vykazuje hodnoty ztratové slozky
permitivity nejnizsi (cca hodnotu 2,5 v nizSich frekvencich a se zvySujici se frekvenci
klesd k nule). Kombinaci PVA s mocovinou dochdzi k narlstu ¢ (zejména v nizsich
frekvencich na hodnotu cca 50 spoklesem khodnot¢ 5 ve vysSich frekvencich)
a ve vyssich frekvencich se rozdil ¢”" téchto dvou materidld snizuje. Dal$i zvySeni ¢’
nastava kombinaci PVA a mocoviny s glukézou (dochazi k poklesu &' s frekvenci
z hodnoty nad 100 na pfiblizn€ 5). VSechny materidly s Fe-solemi vykazuji v celém
frekven¢nim rozsahu hodnoty ¢” vyssi nez material PVA. S vyjimkou nizkych plnéni
materialdi série Fe’™ (d011 a d012) a materialu s nejvy$§im obsahem glukozy série
3xFe’ +glukdza (d019) ve vysich frekvencich dominuji nad & Fe-solemi plnénych
materiald hodnoty ¢’" materidlu PVA s moCovinou. S obsahem Fe-soli klesd ztratova
slozka permitivity a u materidlu s nejvy$$im obsahem glukozy série 3xFe*™+glukéza

(d019) ¢"" vykazuje hodnotu vys$si nez vzorky stejné série s mensim obsahem glukozy..
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Obr. 53 Frekvenéni zavislost ztratové slozky permitivity pro sérii Fe®*
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Obr. 54 Frekvenéni zavislost ztratové slozky permitivity pro sérii Fe* Fe®*
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Obr. 55 Frekvenéni zavislost ztratové slozky permitivity pro sérii Fe**
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Obr. 56 Frekvenéni zavislost ztratové slozky permitivity pro sérii 3xFe* +glukéza

4.6 Dielektrické vlastnosti

Frekvencni zavislosti realné slozky permitivity

Zavislost redlné slozky permitivity ¢ (miry polarizovatelnosti) klesa pti rastu frekvence
klesd v celém méteném frekvenénim rozsahu (Obr.57 az Obr.60). V ramci kazdé série
s koncentracni fadou Fe soli je pozorovatelny nartst permitivity s obsahem Fe soli. Pfitom
nejvyssi hodnotu permitivity vykazuje v celém rozsahu frekvenci materidl z ¢istého PVA
(cca hodnotu 22 v nizsich frekvencich a hodnotu cca 15 ve vysSich frekvencich). Pridavek
mocoviny zpisobuje pokles hodnot ¢ pfiblizn€¢ o hodnotu 4 (a tento rozdil je patrny
vecelém rozsahu méfenych frekvenci). Usérie Fe’™ a Fe’'Fe’™ jsou hodnoty &’
1 pfi nejvy$sim plnéni Fe soli nizs$i nez hodnoty ¢ u Fe solemi neplnénych materiala. Série
Fe’" a 3xFe’ +glukdza nevykazuji tak znacny rozdil od hodnot &  materialii bez Fe soli.
Materialy série Fe*" s vy$§im obsahem Fe®" soli (d013, d014 a d015) dosahuji hodnot ¢’
srovnatelnych s ¢istym PVA materidlem (pouze v nejnizSich frekvencich). Vliv

koncentrace glukdzy na hodnoty & v ramci série 3xFe® +glukéza neni patrny.
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Obr. 57 Frekvenéni zavislosti realné slozky permitivity pro sérii Fe®™
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Obr. 58 Frekvenéni zavislosti realné slozky permitivity pro sérii Fe* Fe®
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Obr. 59 Frekvenéni zavislosti realné slozky permitivity pro sérii Fe*™
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Obr. 60 Frekvenéni zavislosti realné slozky permitivity pro sérii 3xFe*+glukoza

Frekvencni zavislosti imaginarni slozky permitivity
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Zavislost imagindrni (ztratove) slozky permitivity ¢’ klesa pii rastu frekvence v celém
frekvencnim rozsahu (Obr.61 az Obr.64). V ramci sérii s koncentra¢ni fadou Fe soli
hodnoty & rostou s obsahem Fe soli v materidlech. Hodnota imaginarni slozky permitivity
¢isttho PVA a PVA s pfidavkem mocoviny a glukézy se pohybuje okolo hodnoty 1,5 a
s frekvenci klesa téméi k nule. Piidavek mocoviny ani glukézy nezpiisobuje vyraznou
zménu hodnot. U série Fe*" a série Fe*'Fe’* jsou hodnoty ¢’* pifi nejniz$im plnéni Fe
solemi srovnatelné s hodnotami permitivity u Fe-solemi neplnénych materiali. Materidly
téchto sérii s vysSim obsahem Fe soli vykazuji vyss§i hodnoty imaginarni permitivity nez
neplnéné. Imaginarni permitivita série Fe*" nabyva vy§sich hodnot jiZ pfi nejniz$im plnéni
a materidly této série s vy$Sim obsahem Zeleza (d014 a d015) dosahuji hodnoty cca 10
(s poklesem k hodnoté 1 ve vyssich frekvencich). Toto je mozné fici o pribéhu v celém
frekvenénim rozsahu. Vramci série 3xFe®'+glukéza prib&h ztratové permitivity
srovnatelny s prubéhem zavislosti ptislusného materidlu bez glukozy (d013). Vyssi
hodnoty ¢” je dosazeno pfi nejvysSim obsahu glukozy, tento material vykazuje nejvyssich

hodnot ztratové permitivity 1 pfi porovnani se s€riemi s koncentracni fadou Fe soli.
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Obr. 61 Frekvenéni zavislosti imaginarni slozky permitivity pro sérii Fe’*
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Obr. 62 Frekvenc¢ni zavislosti imaginarni sloZky permitivity pro sérii Fe™ Fe
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Obr. 63 Frekvenéni zavislosti imaginarni slozky permitivity pro sérii Fe*
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Obr. 64 Frekvenéni zavislosti imaginarni slozky permitivity pro sérii 3xFe* +glukéza

Frekvenéni zavislosti ztratového faktoru

Zavislost ztratového faktoru tand klesa pfi ristu frekvence v celém méfeném frekvencnim
rozsahu (Obr.65 az Obr.68). Vyjimkou je material d003 série Fe*'Fe’", ktery ve vyssich
frekvencich dosahuje dvojnasobné hodnoty nez ve frekvencich nizkych (zptisobeno patrné
nezadoucim dotykem vzorku méfeného materidlu s kovovym drzdkem méfticiho zatizeni).
V ramci sérii, které jsou koncentracnimi fadami Fe soli, je pozorovatelny nardst tand
s obsahem Fe-soli. Hodnota tand ¢ist¢tho PVA a PVA s ptidavkem mocoviny a glukozy se
pohybuje okolo hodnoty 0,1 a s frekvenci klesd téméf k nule. Pfidavek mocoviny ani
glukozy nezpiisobuje vyraznou zménu hodnot tand. U vSech sérii jsou hodnoty tand vyssi
nez hodnoty tand neplnénych material, pouze s vyjimkou nejniz$iho plnéni materidlu
série Fe*" (jeho hodnota rovna hodnoté tand neplnénych materialél). Vliv koncentrace
glukodzy v sérii 3xFe® +glukoza je patrny az pii jejim nejvy$$im obsahu v materialech této
série. Nejvyssich hodnot tand dosahuji materialy vyssiho plnéni série Fe*" (d014 a d015) a
na glukézu nejbohatsi material série 3xFe® +glukoza (d019) vykazuji nejvyssi hodnoty

tano.
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Obr. 65 Frekvenéni zavislosti ztratového faktoru pro sérii Fe™
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Obr. 66 Frekvenéni zavislosti ztratového faktoru pro sérii Fe* Fe®
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Obr. 67 Frekvenéni zavislosti ztratového faktoru pro sérii Fe*™
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Obr. 68 Frekvenéni zavislosti ztratového faktoru pro sérii Fe* +glukoza
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4.7 Magnetické vlastnosti

Frekvencni zavislosti realné slozZky permeability

Zavislost realné slozky permeability ¢” (miry magnetizovatelnosti) je v méfeném rozsahu
frekvenci konstantni (Obr.69 az Obr.74). To odpovida teorii, ze pfi frekvencich vyssich
nez 1 MHz se prestavad permeabilita uplatiiovat [30], [31]. Jeji hodnota se pro vétSinu
materiald, bez obsahu Fe-soli i s jejich obsahem, pohybuje kolem hodnoty 1. V ramci
kazdé série, kterd je koncentraéni fadou Fe soli, je pozorovatelny minimalni ndrtst
permeability s obsahem Fe-soli. Vyssich hodnot magnetické permeability nabyva ze série
Fe*"Fe’ material s nejvy$§im plnéni kombinaci Fe*"a Fe’™ (d005) cca 2,5, a nejvice plnény
material ze série Fe*" (d015) piiblizné 1,5. V ramci koncentraéni fady glukézy série
3xFe’ +glukdza se vliv glukozy uplatituje aZ pii jejim nejvyssim obsahu (d019). Tento
material dosahuje nejvyssi hodnoty magnetické permeability (hodnoty 5 v nizSich
frekvencich a hodnoty 2,5 pii frekvencich vysSich) a je magneticky nejvyraznéjs$i ve

srovnani se v§emi ostatnimi materialy.

Nizké hodnoty magnetické permeability si lze dale vysvétlit ndsledujicimi zplsoby.
Nanocastice jsou v podstaté jednodoménové tutvary, které neochotné tvoii dipoly nebo
nestihaji tyto dipoly tvofit pfi vysokych frekvencich. RovnéZz koncentrace Fe-soli
v pfipravenych materidlech mize byt natolik nizka, ze se magnetické vlastnosti nemohou

vzhledem k citlivosti zafizeni projevit.
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Obr. 69 Frekvenéni zavislosti realné slozky permeability pro sérii  Fe®*
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Obr. 70 Frekvenéni zavislosti realné slozky permeability pro sérii Fe* Fe®”
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Obr. 71 Frekvenéni zavislosti realné slozky permeability pro sérii Fe**
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Obr. 72 Frekvenéni zévislosti realné slozky permeability pro sérii Fe* +glukoza
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Frekvencni zavislosti imaginarni sloZky permeability

Imaginarni slozka permeability ¢"" (magnetické ztraty) je frekvencéné zavisld, v méfeném
rozsahu frekvenci jeji hodnoty klesaji (Obr.73 az Obr.76). Podle [30], [31] pii frekvencich
vysSich nez 1 MHz tyto ztraty rostou. Hodnoty " jsou napfic¢ sériemi odlisné. V ramci
kazdé série, kterd je koncentracni fadou Fe soli, je pozorovatelny narist magnetické ztraty
s rostoucim obsahem Fe-soli. Materidly série Fe’™ vykazuji ztratu mensi nez 1 a jsou
srovnatelné s materialy bez obsahu Fe-soli. V sérii Fe*'Fe’" se hodnotdm materialii bez
obsahu Fe soli blizi materidly o mensim obsahu kombinace Fe soli. Pfi vy$$im obsahu
kombinace Fe soli je narhst hodnot ¢"" minimdlni. Vyrazné vysSich hodnot magnetické
ztraty nabyva ze série Fe*™ material s nejvy$$im obsahem Fe-soli (d015), a to hodnoty cca
9 a material ze série 3xFe* +glukoza nejbohatsi na glukézu (d019), vykazujici hodnotu 20.
Efekt nartist 1”” je (v ramei série 3xFe® +glukoza) pozorovatelny aZ u nejvyssiho obsahu
glukézy. To plati pouze v nizkych frekvencich, ve vysSich frekvencich klesa (stejné jako
u vSech ostatnich materiali k nule). Zaporné hodnoty x"" nemaji fyzikalni smysl, proto je

osa pro " v kladnych hodnotach.
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Obr. 73 Frekvenéni zavislosti imaginarni slozky permeability pro Fe®*
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Obr. 74 Frekvenéni zavislosti imaginarni slozky permeability pro Fe® Fe®”
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Obr. 75 Frekvenéni zavislosti imaginarni slozky permeability pro Fe*"
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Obr. 76 Frekvenéni zavislosti imaginarni slozky permeability pro 3xFe*+glukéza

Frekven¢ni zavislosti ztratového faktoru

Ztratovy faktor permeability tand je frekvencné zavisly, v méfeném rozsahu méfenych
frekvenci klesa (Obr.77 az Obr.80). Tato hodnota je rovnéz napii¢ sériemi odliSna. V ramci
kazdé série, ktera je koncentracni fadou Fe soli, je pak pozorovatelny narGst ztraty
s obsahem Fe-soli. Materialy neplnéné Fe solemi, PVA a PVA s mocovinou, vykazuji tand
okolo 0,5 a pridavek glukézy plsobi mirny nartist tand (cca na hodnotu 1). To plati
v nizsich frekvencich, ve vyssich je patrny pokles k nule. Trend poklesu tand k nulové
hodnot& ve vyssich frekvencich je patrny u viech materialt. Hodnoty tand série Fe’* lezi
pod hodnotami neplnénych materiali. Hodnoty tand série Fe*'Fe®™ vykazuji vyssich
hodnot nez materidly bez obsahu Fe soli az pti vysSim obsahu Fe soli. Vyrazné vyssich
hodnot tand nabyva ze série Fe’™ material s nejvy$§im obsahem Fe-soli (d015), a to
hodnoty cca 6 a material ze série 3xFe* +glukoza nejbohatsi na glukézu (d019), vykazujici
hodnotu 4 v nizkych frekvencich, ve vyssich frekvencich klesa k nulové hodnoté. Efekt
ptidavku glukozy se v ramci koncentracni fady glukozy projevuje jen pfi jejim nejvySSim
obsahu. Zaporné hodnoty tand nemaji fyzikalni smysl, proto je osa pro tand v kladnych

hodnotach.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

93

tand vs. f
14
1,24
1,0 | —o0—d001
— o—doo7 koncentrace
3+
08 - —a—doog | Fe
tand ——o—d009
0,6 ——do10
PVA
0,4 - - - PVA+modovina
0,2
0,0 oy e
1,0E+06 1,0E+07 1,0E+08 1,0E+09
f[HZ]
Obr. 77 Frekvenéni zavislosti ztratového faktoru pro sérii Fe™
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Obr. 78 Frekvenéni zavislosti ztratového faktoru pro sérii Fe* 'Fe**
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Obr. 79 Frekvenéni zavislosti ztratového faktoru pro sérii Fe*™
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Obr. 80 Frekvenéni zavislosti ztratového faktoru pro sérii 3xFe’ +glukoza
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ZAVER

Predlozena préce je prvotni studii v oblasti syntézy magneticky aktivnich plniv v rdmci
pracovisté autorky. Pro syntézu plniv zde byla poprvé aplikovana metoda MW ohievu.
Prace byla motivovana snahou zavést ,,one pot™ syntézu materialii, kterda by umoznila
piekonat uskali redisperzivniho pfistupu v oblasti pfipravy kompozitnich materialt

s nanoplnivy.

Pomoci zvolené techniky byly pfipraveny série materiadla, vychazejicich z Zeleznatych
a zelezitych soli, a jejich smési, pomoci precipitace zasaditym srazedlem pfimo v roztoku
polymeru. Na zaklad¢ charakterizace pfipravenych materiali lze usoudit, Ze vznikaji mikro
nebo nano dispergované oxidy, piipadné oxidy-hydroxidy, Zeleza v PVA matrici.
Vlastnosti kompoziti jsou vyrazné ovlivnény piitomnosti molekuldrnich slozek, tj.
mocoviny, pouzité jako srazedla, a glukozy, pouzité jako povrchového stabilizatoru. Tyto

molekulérni slozky se uplatiiuji 1 jako zmékcovadla.

Me¢teni magnetickych vlastnosti ukézalo pfitomnost slibnych vzorki v ramci této prvotni
studie. Materidl, pfipraveny kombinaci Zeleznaté soli, PVA mocoviny a glukozy, jejiz
molarni mnozstvi bylo pét krat vyssi nez molarni mnozstvi zeleznaté soli, vykazoval i ptes
velmi nizkou koncentraci Zeleznatého plniva hodnotu relativni permeability piiblizné 4.
Tento materidl vykazoval téz vysokou hodnotu relativni permitivity, a mohl by tedy byt

vhodny pro ucely absorpce elektromagnetického zateni.

Nasledny vyzkum by se mél zaméfit na lepSi charakterizaci pfipravenych materiald,
standardizaci a zlepSeni postupi pfipravy na zaklad¢ ziskanych zkuSenosti. V oblasti
materidlovych kombinaci se jevi nad&né pouziti nizkomolekularnich povrchovych
stabilizatorti ¢astic a moznost odstranéni nezadoucich zbytkli srazedla z ptfipravenych
disperzi pomoci dialyzy, pficemz by zlstal zachovan stupen disperze castic v roztoku

polymeru.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

ATRP
Co

Fe
GHz
H,0
MW

MHz

MPa

NaOH

NH;3
NMP
IR
OH-

PHEMA

PMMA
PS
PVA
RAFT
RTG
SEM

SPION

atom transfer radical polymerization
kobalt

zelezo

gigaherz

voda

mikrovlnna energie

megaherz

mangan

megapaskal

hydroxid sodny

nikl

amoniak

nitroxide-mediated polymerization
infracervené spektrum
hydroxylovy aniont
poly(2-hydroxyetylmetakrylat)
polymeracni stupen
polymetylmetakrylat

polystyren

polyvinylalkohol

reversible addition fragmentation chain transfer
rentgenové spektrum

skenovani elektronova mikroskopie

superparamegnetické nanocastice oxidu zeleza
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Uuv ultrafialové spektrum
VIS viditelné spektrum
Zn zinek

Byly pouzity symboly fecké abecedy a symboly jednotek Si soustavy.
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