Optymalizacja procesu
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nanowtokien polimerowych
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W jakim celu optymalizujemy: proces?

Kontrola morfologii otrzymywanych wtokien

(porowatosc, defekty — wazne dla potencjalnych zastosowan, np. rusztowania

komdrkowe w biomedycynie)

Kontrola wymiardw otrzymywanych wtokien - Srednica
(jak najciensze wtokna — do symulacji przeptywdéw fancuchow biatkowych;

odpowiednia Srednica dla wzrostu komorek)

Kontrola powierzchni pokrycia targetu wtoknami

(ogniskowanie lub jak najwiekszy obszar pokrywany w mozliwie krotkim czasie)

Sterowanie utozeniem wtokien na targecie
(wiokna rownolegte w celu utatwienia ciecia wtokien do badan przeptywow krétkich

odcinkdw w mikrokanatach)



Jakie parametry optymalizujemy?

1. Masa czgsteczkowa, architerktura czasteczki polimeru Pipette
A camera lamp

2. Wihasciwosci roztworu \ / —
(lepkos¢, przewodnos¢, napiecie powierzchniowe) S l ‘

3. Stezenie polimeru w roztworze =

4, Skfad roztworu (rodzaj rozpuszczalnika, dodatkowa ¢ ,_% T
zawartos¢ elektrolitu) High Voltage —  * —~

5. Potencjat elektryczny miedzy dyszq a targetem e

6. Predko$¢ podawania roztworu //>=<

7. Odlegtoé¢ miedzy dysza i powierzchnig targetu Grp"l':t':ed

8. Charakter i ksztatt targetu

9. Kat rozwarcia stozka Taylora
10. Dtugos¢ odcinka prostego

11. Natezenie pradu przeptywajacego
przez uktad

12. Warunki zewnetrzne

(temperatura otoczenia, wilgotnosS¢ powietrza)



Jakich infermacji oczekujemy?

Wptyw! parametrow uktadu na kat rozwarcia stozka
Tlaylora

Wptyw: charakteru targetu na strukture i utozenie
wiokien



Rodzaje stosowanych targetow

s

\ Uktad standardowy * |

Metalowy pret

Dodatkowy pierscien

Rt valee 0 niezaleznym zrodle napiecia

Dodatkowy walec z folii

drukarskiej Powierzchnia wody




Uktad standardowy.

mikroskopowe szkietko nakrywkowe, umieszczone
na uziemionym rusztowaniu z krzyzujacych sie drutow

optymalna odlegtosc: 15 cm od wylotu z dyszy

pozwala na w miare rownomierne pokrycie szkietka wioknami




Metalowy: pret o przekrojur kotowym

dodatkowe skoncentrowanie wiokien na obszarze szkietka
znajdujacym sie bezposrednio nad metalowg powierzchnig preta

Bezposrednio nad pretem uzyskuje sie gestg sie¢ wtokien

pozostate obszary szkietka pokrywane sg witoknami w bardzo
nieznacznym stopniu




Ruchomy: target — obracajacy. sie walec

mozliwos¢ przesuwania walca wzgledem dyszy
pozwala na rownomierne pokrycie powierzchni folii

uzyskiwanie mozliwie pojedynczej warstwy wtokien



Uktad rownolegtych drutow

otrzymywanie wiokien rownolegtych

uzyskanie sieci rownolegtych wtokien
znaczne ufatwienie ciecia wiokien
mozliwosc otrzymania odcinkdw o powtarzalnej, kontrolowanej dtugosci

do badania przeptywow w mikrokanatach — weryfykacja symulacji
numerycznych przeptywow fancuchow biatkowych
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Movement of fibers in a channel flow, model numeryczny



Dodatkowy: walec skupiajacy: struge wiokien

walec z folii drukarskiej
odpychanie elektrostatyczne strugi wtokien — skupienie wigzki
zmienne: wysokosc i promien walca

odlegtosc wylotu z dyszy od dolnej krawedzi walca
state: odlegtosc wylotu z dyszy od targetu

szybkoS¢ podawania roztworu
mierzone: kat rozwarcia stozka

dtugosc odcinka prostego



Wykres zaleznosci diugosci odcinka prostego od odlegtosci Dx dla R = 1 cm Wykres zaleznosci diugosci odcinka prostego od odleglosci Dx dla R = 2 cm
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Wykres zalezno$ci diugo$ci odcinka prostego od odlegto$ci Dx dla R = 3 cm




Wykres zaleznos$ci wielkosci kata rozwarcia stozka od odlegtosci Dx dla R = 1 cm

120

Bez dodatkowego walca: 60-70°

Mozliwos¢ zmiejszenia wartosci kata
ponad 3x (ponizej 200°)

Wykres zaleznosci wielkosci kata rozwarcia stozka od odleglosci Dx dla R = 2 cm Wykres zaleznosci wielkosci kata rozwarcia stozka od odlegtosci Dx dla R = 3 cm

90




Optymalizacja geometrii uktadu elektrod I pola
elekirycznego

dodatkowy pierscien, podtaczony do niezaleznego zrodta napiecia
zmienne: potfozenie pierscienia wzgledem poziomu
wylotu z dyszy
Srednica pierscienia
napiecie pierscienia
state: odlegtos¢ wylotu z dyszy od targetu
szybkosS¢ podawania roztworu )
mierzone: kat rozwarcia stozka
dtugosc odcinka prostego




Wykres zalezno$ci dtugosci odcinka prostego
od napiecia dyszy przy roznych napieciach pierscienia

Dlugos¢ [mm]

6

Napigcie [kV] Wykres zalezno$ci kata rozwarcia stozka od napiecia dyszy
dla trzech r6znych wartosci napiecia pierscienia

6
Napiecie [kV]




Wykres zaleznosci kata rozwarcia stozka od napiecia targetu
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Wykres zaleznosci wielkosci kata rozwarcia stozka od napiecia pierscienia
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Whioski

ze wzrostem napiecia przytozonego do dyszy wzrasta diugosc odcinka
prostego

ze wziostem napiecia przytozonego do dyszy maleje wartosc kata
rozwarcia stozka Taylora

przy statym napieciu przytozonym do dyszy, ze wzrostem napiecia
przytozonego do pierscienia dtugosc odcinka prostego rosnie

przy statym napieciu przytozonym do dyszy, ze wzrostem napiecia
przytozonego do pierscienia wartosc kata rozwarcia stozka Taylora maleje

wiokna otrzymane w procesie przedzenia przy napigciach ujemnych sg
ciensze niz witokna przedzone przy napieciu dodatnim, rownym co do
modutu napieciu ujemnemu



Symulacje pola elektrycznego




Symulacje pola elektrycznego




Przedzenie na powierzehnie wody

Przedzenie bezposrednio na powierzchnie wody

Dodatkowe mieszanie na mieszadle magnetycznym

Roztwory: PCL/PEOX w CHCIl; — PEOX czesciowo wymywany przez wode

PLLA w CHCI;/DMF - catkowicie nierozpuszczalny w wodzie

Btoniaste struktury o regularnym ksztatcie i ,porowatej” powierzchni.
Nie przepuszczalne dla wody.

Wielkosci ,,poréw” - odlegtosci miedzy wtdknami sterowane iloScig warstw (czasem przedzenia)

Potencjalne zastosowanie: jako filtry lub membrany

e Trwajg badania dyfuzji przez btone z widkien
BIMAMEA R G e it | T8




Srednice widkien: 0,3 = 5 um
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Badania wykonane przez Dorote Kotbuk (Zaktad Teorii Osrodkdw Ciggtych) na Wydziale Inzynierii Materiatowej PW



Proby wytrzymatosci

Maszyna wytrzymatosciowa: MTS Tytron 250
Stata predkosSc rozciggania: 4 mm/min

Wymiary probek: 6 x 40 mm
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Badania wykonane przez Dorote Kotbuk (Zakfad Teorii Osrodkdw Ciggtych) na Wydziale Inzynierii Materiatowej PW



Wyniki prob wytrzymatosciowych

Przebadano 5 probek o wymiarach 6 x 40 mm

Napre¢zenie max
[MPa]

Modut Younga
[MPa]

1 1,14

18,4

2 1,47

21,5

3 1,27

18,0

4 1,42

21,1

5 1,28

17,9

Sr. 1,32

19,4
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Table 1
Comparison of selected matersal properties of electrospun scaffolds to biological tissues. Values given for DNA scaffold are averaged from
all samples (=24). DNA/polymer composite scaffolds have mechanical properties that approximate those of skin and cartilage

DNA scaffold Bone [22] Skin [30] Cartilage [30]

Elastic modulus 35 MPa 1-20 GPa 15-150 MPa 130 MPa
Ultimate strength 33 MPa 53-133 MPa 5-30 MPa 19 MPa
Ultumate strain (%) 45 3-5 35-115 20-120

Badania wykonane przez Dorote Kotbuk (Zaktad Teorii Osrodkdw Ciggtych) na Wydziale Inzynierii Materiatowej PW



Przeazenie z roztworu
z dodatkiem elektrolitu



Roztwor 3%, PEOX w. 40% EtOH

Wykres zaleznosci dlugosci odcinka prostego od napiecia dyszy dla 6l ¢ [mol/L] = @ [deg] d [mm]
réznych soli (roztwory 40% EtOH) S [uS/cm]
—e—bez soli 0,0 10 71 66
—a—NaCl 0,1 mol/l
NaCl 0,05 mol/l N 17.1 15 63 47,19
LiCl 0,1 mol/l ) 20 59 8,51
—x—LiCl 0,05 mol/l
—e—NH4CI 0,1 molll 0,01 10 87 265
—+—NH4CI 0,05 mol/l
NacCl 15 63 380
399
20 53 467
0,02 10 61 245
NaCl 15 59 346
540
napigcie / kV 20 50 425
0,01 10 70 342
Wykres zaleznosci kata rozwarcia stozka od napiecia dyszy LiCl 15 48 402
dla réznych soli (roztwory 40% EtOH) 281
20 39 362
o bez sol 0,02 10 71 228
—=—NaCl 0,1 mol/l
NaCl 0,05 molll Licl 15 63 104
LiCl 0,1 molll 400
——LiCl 0,05 moll 20 69 180
—e—NH4CI 0,1 mol/l 0,01 10 75 325
—+—NH4CI 0,05 mol/l
NH4CI 15 64 326
458
20 59 337
0,02 10 84 240
NH4CI 15 71 305
906
napiecie / kV 20 60 311




Fotografie; SEM wiokien PEOX z dodatkiem soli:
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Roztwor 3% PEOX w MeOH

¢ [mol/L]

sol S [uS/cm] E [kV] | [nA] @ [deg] d [mm]
0,0 5 30 78,333 66
- 10 90 75 47,19
11,43333
15 650 35 8,51
0,1 5 60 66,667 14,41
NE1=]g 10 394 103,33 17,93
385
15 1680 71,667 0]
0,05 5 45 90 10,45
NaBr 10 295 91,667 21,01
204
15 840 53,333 4.4
0,1 5 55 106,67 13,53
KBr 10 338 88,333 17,82
377
15 1045 55 16,72
0,05 5 48 96,667 242
KBr 10 276 61,667 10,12
195
15 770 60 11,88
0,1 5 75 128,33 6,83
LiBr 10 660 118,33 4,44
820
15 1690 51,66 0]
0,05 5 50 93,333 17,27
LiBr 10 360 60 29,7
428
15 1080 38,333 0]
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Wykres zaleznosci dtugosci odcinka prostego
od napiecia stozka dla réznych soli

napiecie / kV

Wykres zaleznosci wielkosci kata rozwarcia stozka
od napigcia stozka dla réznych soli

4 6 8 10 12 14 16

napiecie / kV

—e—bez soli
—=—NaBr 0,1 mol/l
NaBr 0,05 mol/l
KBr 0,01 mol/l
—x— KBr 0,05 mol/l
—e—LiBr 0,1 mol/l
—+—LiBr 0,05 mol/l

—e—bez soli

—=— NaBr 0,1 mol/l
NaBr 0,05 mol/l
KBr 0,01 mol/l

—x— KBr 0,05 mol/l

—e—LiBr 0,1 mol/l

—+— LiBr 0,05 mol/l




Eotografie SEM wiokien PEOX z dodatkiem soli:
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Planowane eksperymenty:

Electrospinning z wielu dysz jednoczesnie

(zwiekszenie wydajnosci procesu)
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