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STRESZCZENIE

Filtracja nanoczastek i czastek submikronowych jest waznym problemem w przemysle i
ochronie zdrowia w wigkszosci systeméw klimatyzacyjnych i wentylacyjnych. Problemem
istnicjacym w systemach klimatyzacyjnych jest obecno$¢ czastek submikronowych
zawierajacych zarodniki grzybéw, bakterie, wirusy 1 smoty z dymu tytoniowego.
Rozwiazaniem tego problemu moze by¢ zastosowanie filtrow nanowtdkninowych. W pracy
przedstawiono proces wytwarzania nanowiokninowych mat filtracyjnych o roéznej grubosci
metoda elektroprzedzenia z materiatlu polimerowego oraz wyniki badan skutecznosci
odpylania czastek submikronowych w postaci czastek dymu papierosowego o $rednicy okoto
1 pwm oraz nanoczastek TiO, o $rednicy ponizej 100 nm, wskazujac na potencjalne
zastosowania mat nanowlokninowych w systemach klimatyzacyjnych i wentylacyjnych.
Sprawno$¢ usuwania czastek submikronowych z przeptywajacego powietrza mierzona byta w
matym kanale laboratoryjnym i obliczona zostata na podstawie pomiaru koncentracji czastek,
mierzonych na wlocie i wylocie kanalu pomiarowego. Koncentracja i rozklad wielko$ci
czastek mierzona byta dwoma metodami — za pomoca analizatora wielko$ci czastek typu
LAP320 firmy TOPAS oraz metoda optyczna za pomoca mikroskopu. Wyniki
eksperymentalne przedstawione w pracy pokazuja, ze nanowtdOkninowe maty filtracyjne
charakteryzuja si¢ wysoka sprawnoscia filtracji dla nano i mikroczastek przy spadku cisnienia
porownywalnym z filtrami HEPA.

1. Wstep

Filtracja nanoczastek i1 czastek submikronowych jest waznym problemem w przemysle i
ochronie zdrowia oraz w wigkszosci systemOéw klimatyzacyjnych i wentylacyjnych.
Problemem istniejacym w systemach klimatyzacyjnych jest obecno$¢ czastek
submikronowych zawierajacych zarodniki grzybow, bakterie, wirusy 1 smoty z dymu
tytoniowego. Czastki submikronowe niezaleznie od ich zrddta sa bardzo niebezpieczne dla
zdrowia ludzkiego ze wzgledu na ich penetracje do dolnych drég oddechowych. Czastki w
tym zakresie wielko$ci sa szczegolnie trudne do usunigcia z przeptywu konwencjonalnymi
metodami np. elektrofiltrami lub cyklonami. Rozwigzaniem tego problemu moze by¢
zastosowanie filtrow nanowldkninowych.

Najbardziej efektywna metoda wytwarzania nanowtoknin filtracyjnych jest metoda
elektroprzedzenia (przedzenia elektrohydrodynamicznego) materialu polimerowego [1, 2].
Podstawa fizyczna procesu elektroprzedzenia jest wykorzystanie sit elektrycznych do
wytwarzania naprezen stycznych na powierzchni cieczy o duzej lepkosci, zazwyczaj roztworu
polimeru, wyplywajacej z dyszy kapilarnej. Pod wplywem tych naprezen struga cieczy
wyciaga si¢ 1 po odparowaniu rozpuszczalnika formuje si¢ cienkie wiokno. Za pomoca
techniki elektroprzedzenia mozna wytwarza¢ nanowtokninowe maty filtracyjne do usuwania
zanieczyszczen submikronowych z powietrza. Maty wytwarzane metoda elektroprzedzenia
charakteryzuja si¢ duza jednorodnoscia struktury i sa zbudowane z wtokien o jednakowej

161


mailto:krupa@imp.gda.pl

srednicy. Wigkszo$¢ prac publikowanych na temat elektroprzedzenia dotyczy wytwarzania
nanowloknin dla réznych zastosowan nanotechnologicznych, ze wzrastajaca liczba aplikacji
biotechnologicznych [3]. Ostatnio powstato szereg prac na temat wytwarzania membran
nanokompozytowych do celow oczyszczania gazu [4-7].

Elektroprzedzenie (electrospinning) jest metoda wytwarzania nanowtdkien z roztworu
polimeru (cieczy o duzej lepkosci) wyplywajacego z dyszy kapilarnej, poprzez jego
wyciaganie pod wptywem stycznego napregzenia elektrohydrodynamicznego powstajacego w
silnym polu elektrycznym. Podczas elektroprzgdzenia, roztwor polimeru jest ttoczony do
dyszy pod niskim ci$nieniem i ustabilizowanym nat¢zeniem przeptywu. Ciekla poczatkowo
struga roztworu polimeru odparowuje w kontrolowanych warunkach (temperatura i
wilgotnos¢) w wyniku czego powstaje prawie suche widkno o s$rednicy 100-800 nm, ktore
osadzane jest na uziemionym Kolektorze tworzac wildkning. Predko$¢ mnanowtokna
polimerowego w czasie jego wyciagania wzrasta od 2 m/s do 200 m/s w zalezno$ci od
fizycznych whasciwosci roztworu i warunkow wytwarzania [7].

2. Wytwarzanie nanowloknin filtracyjnych

Do badan wytworzono nanowldkniny polimerowe za pomoca metody elektroprzedzenia
z roztworu polichlorku winylu (PVC firmy Aldrich) w mieszanie dimetyloformamidu (DMF)
i tetrahydrofuranu (THF) w stosunku masowym odpowiednio 1 ¢:5g:5g) oraz z roztworu
polifluorku winylidenu (PVDF firmy Aldrich) o stezeniu masowym 15% (0,99 PVDF) w
mieszaninie 2,48 g DMAC (dimetylacetamid) i 2,84 g acetonu. Oba roztwory otrzymane byty
poprzez mieszanie przez kilka godzin w temperaturze pokojowej za pomoca mieszadta
magnetycznego.

Proces wytwarzania nanowldkniny przeprowadzono na stanowisku przedstawionym
schematycznie na rys. 1a, a na rys.1b fotografi¢ tego stanowiska.

Pompka strzykawkowa

Dysza kapilarna

Podtoze

a) b)
Rys.1. Stanowisko do wytwarzania nanowtoknin filtracyjnych: a) schemat, b) zdjecie

W sktad stanowiska wchodzily: pompka strzykawkowa Fusion 200 High Precision Dual
Syringe Pump firmy Chemyx Inc., strzykawka trzyelementowa do pomp infuzyjnych o
objetosci 2 ml, dysza kapilarna o $rednicy zewnetrznej 0,5 mm, zasilacz wysokonapigciowego
SPELMANN SL300W/30kV/P o zakresie 0-30kV oraz podloze w postaci stolika
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prostokatnego przesuwnego w osiach x-y lub stolika obrotowego, na ktorym osadzana byta
warstwa nanowlokniny. Elementy tego stanowiska umieszczono w dygestorium. Stoliki
przesuwany lub obrotowy zastosowano w celu uzyskania rownomiernej warstwy
nanowlokniny. Innym mozliwym rozwigzaniem jest zastosowanie wirujacego bgbna, na
ktorym osadzane jest witokno polimerowe wytwarzane w procesie elektroprzedzenia. We
wszystkich przypadkach podtoze jest uziemione.

Proces elektroprzedzenia PVC i PVDF odbywat w temperaturze pokojowej w powietrzu
przy wilgotno$ci wzglednej 45-50%. Napigcie zasilania dyszy wynosito +12 kV w przypadku
PVC i +14 kV w przypadku PVDF. Odlegtos¢ dyszy kapilarnej od podtoza wynosita 12 cm.
Natezenie przeptywu roztworu polimeru wynosito 1 mi/h.

Zdjecia witokna polimerowego wyplywajacego z dyszy kapilarnej pod wplywem
napr¢zenia stycznego sit elektrycznych uzyskane w $wietle lampy stroboskopowej o czasie
btysku 3 ps przedstawiono na rys. 2a, a zrobione w $wietle ciaglym na rys. 2b. Z
przedstawionych fotografii wynika, ze obraz stozka rozpylania w $wietle ciaglym utworzony
jest przez pojedyncze powyginane widkno polimerowe.

2) b) &
Rys. 2. Widok wtokna PVC wyptywajacej z dyszy w procesie elektroprzedzenia:
a) pojedyncze wiokno PVC fotografowane w $wietle lampy stroboskopowe;j (czas 3 ps),
b) pojedyncze wtdokno PVC fotografowane w $wietle ciagtym (czas 1/50 s)

W celu wytworzenia wtokniny filtracyjnej o wymaganych parametrach mechanicznych,
nanowtokning osadzono na podtozu wykonanym z metalowej Siatki, rozciagnigtej na ramce 0
wymiarach 15x15mm, przystosowanej do badania w matym kanale przeptywowym pod
mikroskopem optycznym. Zastosowana siatka wzmacnia struktur¢ wiokniny, co umozliwia
zastosowanie jej jako filtru odpylajacego np. w kanatach wentylacyjnych. Wytworzono
wlokniny rézniace si¢ gruboscia, zalezna od czasu nanoszenia, ktory wynosit 8, 16 i 24 min
oraz natezenia przeptywy przedzonego polimeru. Srednica wyprodukowanych nanowtokien
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PVC byta w zakresie 600 do 800 nm, a PVDF 400 do 600 nm. Po zakonczeniu procesu
elektrorozpylania maty byly suszone w suszarce prozniowej. Morfologie nanowtokniny
polimerowej badano za pomoca skaningowego mikroskopu elektronowego typu Zeiss EVO-
40 i mikroskopu optycznego NIKON Eclipse TS-100F.

3. Pomiar wlasciwosci filtracyjnych nanowléknin polimerowych

Sprawno$¢ usuwania czastek submikronowych z przeplywajacego powietrza mierzona
byla w malym kanale laboratoryjnym na stanowisku przedstawionym na rys. 3. Sprawnos¢
odpylania obliczona zostata na podstawie pomiaru koncentracji czastek mierzonych na wlocie
1 wylocie kanatu pomiarowego. Koncentracja i rozklad wielkosci czastek mierzona byta
dwoma metodami za pomoca analizatora wielko$ci czastek typu LAP320 firmy TOPAS oraz
metoda optyczna za pomoca mikroskopu. W badaniach eksperymentalnych badano usuwanie
czastek dymu papierosowego o $rednicy okoto 1um oraz zawieszonych nanoczastek TiO, 0
srednicy powyzej 100nm.
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Rys. 3. Schemat stanowiska do pomiaru wtasciwosci filtracyjnych nanowtokniny
polimerowej

Nanowlokninowa mata filtracyjna zamontowana w malym kanale o przekroju
porzecznym wymiarach 15x15 mm byta umieszczony pod mikroskopem optycznym NIKON
Eclipse TS-100F, w celu obserwacji deformacji nanowtdkniny. Mierzono spadek ci$nienia na
matach filtracyjnych o réznych grubosciach w zaleznos$ci od natezenia przeptywu powietrza.
Predkos$¢ przeptywu powietrza mierzono za pomoca termoanemometru TSI 8455.

Optyczna metoda pomiaru sprawno$ci odpylania opiera si¢ na pomiarze koncentracji
czastek w kanale przed filtrem nanowldkninowym i ponizej za pomoca mikroskopu
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optycznego. Metoda opiera si¢ na pomiarze ekstynkcji §wiatta przez kamer¢ CCD NIKON
DS1 zamontowana w mikroskopie. Metoda optyczna byla uzywana przy badaniu odpylania
dymu papierosowego. Filtracyjna mata nanowtokninowa byta badana pod mikroskopem SEM
ZEISS EVO 40 przed i po eksperymencie, aby okresli¢ jakoSciowo wpltyw osadzonych
czastek na morfologig¢ filtru nanowlékninowego.

Do badania sprawnosci odpylania wykorzystano réwniez analizator wielkosci czastek
typu LAP320 firmy TOPAS GmbH. Analizator ten mierzy rozktad wielkosci czastek pytu
zliczajac 1 okre$lajac wielko$¢ mierzonej pojedynczej czastki poprzez pomiar rozpraszanego
przez nig $wiatta (Near Forward Light Scattering). Wykorzystano w uktadzie przetacznik,
ktory przetaczal miejsce poboru czastek z punktu przed filtrem nanowtdkninowym i z punktu
za filtrem. Jako czastki testowe wykorzystano nanoczastki TiO, wytworzone podczas
rozpylania zawiesiny TiO; o st¢zeniu masowym 0,05% w metanolu za pomoca generatora
aerozolu.

a) siatka 1: 8 min b) siatka 2: 16 min c) siatka 3: 24 min

Rys. 4. Fotografie ramek z nanowlokninowa matg filtracyjna PVC o trzech r6znych
grubosciach okreslonych przez rézne dlugosci czasu nanoszenia

4. Wyniki pomiaréw

Zmierzony spadek ci$nienia na nanowtdkninowej macie filtracyjnej PVC o trzech
réznych grubosciach i1 sprawno$¢ odpylania dymu papierosowego wyznaczona metoda
optyczna przedstawiono na rys. 5.

Spadek cis$nienia na filtrze jest liniowa funkcja predkosci gazu, co wskazuje na lepki
charakter przeplywu powietrza przez mat¢ nanowtdkninowa. Sprawnos$¢ odpylania maty
nanowlokninowej jest wyzsza niz zmierzonego dla poroéwnania filtru HEPA (rys. 5b), przy
podobnym spadku ci$nienia. Roéznica w sprawnosci odpylania pomigdzy filtrem
nanowlokninowym a filtrem HEPA wzrasta z narastajaca predkoscia przeptywu. Nanowiokn-
inowa mata filtracyjna oferuje lepsze parametry pracy, na przyktad nizszy spadek cisnienia,
niz tradycyjne filtry 1 wyzsza lub podobna sprawnos¢ odpylania czastek dymu o wielkosciach
czastek mniejszych od 1pum.
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Rys. 5. Spadek ci$nienia a) i sprawnos¢ odpylania b) dymu papierosowego mierzona metoda
optyczna. Siatka z nanowlokninowa matg filtracyjna o trzech réznych grubosciach
okreslonych przez rézne dtugo$ci czasu nanoszenia:
siatka 1: 8 min , siatka 2: 16 min, siatka 3: 24 min

Sprawno$¢ odpylania filtra nanowlokninowego z PVDF zmierzono za pomoca
analizatora wielkosci czastek typu LAP320. Jako czastki testowe wykorzystano nanoczastki
TiO, wytworzone podczas rozpylania zawiesiny TiO, o stgzeniu masowym 0,05% w
metanolu. Przyktadowy rozktad wielkosci czastek TiO, wytworzonych podczas rozpylania
zawiesiny w metanolu przedstawiono na rys. 6. Srednia $rednica czastek wynosi 300 nm. Sa
to czastki mniejsze niz czastki dymu papierosowego.
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Rys. 6. Rozktad wielkoséci czastek TiO, wytworzonych podczas rozpylania zawiesiny o
stezeniu wagowym 0.05% nanoczastek TiO, w metanolu.

Przyktadowe rozklady wielkosci czastek TiO, zmierzone przed filtrem
nanowlokninowym z PVDF i za filtrem przedstawiono na rys. 7.
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Rys. 7. Przyktadowe widma wielkosci czastek TiO, zmierzone przed filtrem (upstream) i za
filtrem (downstream) za pomoca miernika wielkosci czastek TOPAS LAP 320. Filtr
nanowtokninowy z PVDF. Czas wytwarzania 24 min.

Wyznaczona eksperymentalnie charakterystyka filtru nanowldkninowego z PVDF w
zakresie wielkosci czastek 100 nm do 5 pm przedstawiona jest na rys. 8. Sprawnos$¢
odpylania filtra nanowtokninowego z PVDF w zakresie wielko$ci czastek powyzej 300 nm
jest wyzsza od 90% przy predkosci przepltywu 1m/s.
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Rys. 8. Sprawnos¢ odpylania filtru nanowtdkninowego z PVDEF. Czas wytwarzania 24 min.
Czastki testowe TiO,. Predkos¢ przeptywu powietrza 1 m/s.

Zdjecia wykonane za pomoca mikroskopu elektronowego SEM maty filtracyjnej z

nanowlokniny PVC przedstawione sa na rys. 9. Na rys. 9a) przedstawiono czysty filtr
nanowlokninowy, a na rys. 9b) obraz filtru zuzytego w procesie oczyszczania powietrza z
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dymu papierosowego. Z uwagi na to, ze dym papierosowy sktada si¢ gtdéwnie z czastek
ztozonych z substancji stalych i ciektych, wtdkna w procesie filtrowania pokrywane sa przez
cienki film zbudowany ze smot, ktére zwilzyty witokning, po czym odparowaty w prézni
mikroskopu SEM. Widoczne sa na zdjeciu cienkie membrany laczace poszczegdlne widkna.

a) b)
Rys. 9. Zdjecie z mikroskopu elektronowego SEM maty filtracyjnej z nanowtokniny PVC:
a) czysty filtr, b) filtr pokryty dymem papierosowym

1um EHT = 15.00 kV Signal A= SE1 Date :21 Feb 2011 w 1pm EHT = 15.00 kv Signal A= SE1 Date 21 Feb 2011

Zdjgcia tej samej maty filtracyjnej z PVC wykonane za pomoca mikroskopu optycznego
NIKON Eclipse TS-100F przedstawione sa na rys.10. Rysunek 10 a) przedstawia obraz
czystej nanowlokniny, a rys. 10 b) obraz filtru z osadzonym dymem papierosowym. Obraz z
mikroskopu optycznego rozni si¢ od obrazu z mikroskopu SEM. Czastki dymu ggsto
pokrywaja witokna, a pomigdzy wloknami mozna zauwazy¢ zawieszone krople cieczy.
Roznice pomigdzy zdjeciami na rys. 9b) i 10b) wynikaja z powodu odparowania cieczy w
prozni mikroskopu SEM.

Rys. 10. Zdjgcie z mikroskopu optycznego maty filtracyjnej z nanowldkniny PVC:
a) czysty filtr, b) filtr pokryty dymem papierosowym

Zdjecia wykonane za pomoca mikroskopu elektronowego SEM maty filtracyjnej z

nanowlokniny PVDF zanieczyszczonej czastkami statymi TiO, przedstawione sa na rys 11.
Czastki stale tworza drobne aglomeraty przyczepione sitami adhezji do powierzchni wiokien.
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1 pm EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 Date :23 Apr 2012 W 2ym EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 Date :23 Apr 2012 W

‘ { Mag= 5.00KX Photo No. = 8986 Time :13:10:14
a) b)
powigkszenie 40 000 x powigkszenie 5 000 x
Rys. 11. Zdjgcie maty filtracyjnej z nanowldkniny PVDF z czastkami TiO5:
a), b), ¢) z mikroskopu elektronowego SEM,
d) z mikroskopu optycznego Nikon Eclipse TS-100F

| Mag=4000kx Photo No. = 8996 Time :13:20:02

5. Podsumowanie

Przedstawiono wyniki badan eksperymentalnych wlasciwosci filtracyjnych mat
nanowlokninowych. Nanowldkninowe maty filtracyjne o duzej porowato$ci wytwarzane
metoda elektroprzedzenia polimeréw sktadaja si¢ z jednorodnych wiokien o $rednicy od 400
do 800 nm w zaleznosci od rodzaju polimeru. Maty filtracyjne produkowane metoda
elektroprzedzenia sa jednorodne i zlozone z jednorodnych nanowtokien o jednakowe;j
srednicy co powoduje jednakowy rozktad ci$nienia na calej powierzchni filtru.

Wyniki badan eksperymentalnych pokazuja, ze nanowtdkninowe maty filtracyjne maja
wysoka skuteczno$¢ odpylania dla nano- i submikronowych czastek, lepsza niz filtry HEPA.
Spadek ci$nienia na nanowtokninowych matach filtracyjnych jest podobny jak dla filtrow
HEPA.

Praca zostata sfinansowana przez Ministerstwo Nauki I Szkolnictwa Wyzszego w projekcie

badawczym PB 4169/T02/2009/37.
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