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pre vyrobu plnych sférickych castic

Analyza morfoldgie a velkosti ¢astic:

Pripraveny farmaceuticky borosilikatovy skleneny prasok bol nasledne analyzovany pomocou optického mikroskopu a
laserového analyzatora velkosti Castic, aby sa potvrdila velkost Castic. Jednou z vyziev, ktoré boli zaznamenané, bolo to, ze
po mleti maju &astice velkl dizku, ale malu $irku (Obrazok 1), a ak sa preosievanie vykonava dihéi ¢as, tieto Gastice mozu
prejst aj cez sito. Napriklad pri analyze velkosti ¢astic v rozmedzi 100 — 250 um sme zistili, Ze 10 % Eastic bolo vacsich ako
255 um (obr. 2). Preto bola dizka preosievania skratena, aby presli len &astice, ktoré fahko prepadnu cez pozadované sito.
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Obrazok 1. Snimky z optického mikroskopu ziskané z odpadovych skiel.
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Obrazok 2. Analyza velkosti Castic pripraveného prekurzoru.
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2. Priprava pinych sklenenych mikroguliciek:

V zariadeni na syntézu plamefiom, znazornenom na obr. 3, sa pripraveny skleneny praSok (prekurzor) davkuje —
prostrednictvom davkovacieho zariadenia do vysokoteplotného plameria (CHs-Oz), Ked' sa sklenené &astice dostanu do
plamena, rychlo sa zahreju, aZ sa roztopia a vytvoria roztavené kvapocky. Vdaka povrchovému napatiu roztaveného skla
tieto kvapdcky prirodzene nadobudaju gulovity tvar — konfiguraciu s najnizSou povrchovou energiou. Ked roztavené
sklenené kvapdc¢ky opustia plamen, vstupuju do chladiacej zony, ktorou je v tomto pripade vodny kipel, kde prechadzaju
rychlym ochladenim. Vysledkom st plné gulovité sklenené mikroguli¢ky, ktoré sa potom oddelia od chladiacej kvapaliny
filtraciou a zhromazdia sa na dalSie pouzitie.

Velkost, morfolégia a vnitorna Struktura plnych mikroguli¢iek zavisia vo velkej miere od vzajomne sUvisiacich parametrov:
distriblcia velkosti Castic povodného prasku (jemnejSie prasky sa topia a sféroidizuju konzistentnejSie), teplota plamena
a konfiguracia pridu plynu, rychlost, akou sa prasok vklada do plamena, a podmienky chladenia. Spravne nastavenie
tychto parametrov zabezpecuje vyrobu jednotnych, sférickych, amorfnych sklenenych mikroguliiek.
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Obrazok 3. Schéma (a) procesu syntézy plamefiom a (b) zariadenia vyvinuté na pracovisku FunGlass.

Podrobna metodika syntézy plamena je nasledovna:

Pred kazdym experimentom sa dodrziava nasledujlci protokol Cistenia a pripravy. Najskor sa keramické filtre Cistia
umiestnenim do ultrazvukovej kupela na dve hodiny. Dalej sa Cisti celé zariadenie: systém na vkladanie vzoriek sa
rozmontuje a vietky komponenty sa vycistia aby sa zabranilo ku kontaminacii.

Obrazok 4. Cistiaci proces davkovacieho zariadenia; (a) ¢istenie, (b) mazanie a (c) opatovna montaz systému na
vkladanie vzoriek.
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V tabulke 1 su uvedené za&kladné parametre plameriovej syntézy na pripravu sférickych &astic z odpadového skla typu
borosilikatové.

Tabulka 1. Podmienky plameriovej syntézy na pripravu sférickych ¢astic z borosilikdtového skla.

CH4 0.
No Glass Quantity Rest Needle Needle Vacuum (hPa) Spacer (mm)
(9) (9) valve valve
(No.) (No.)
Exp.1 Borosilicate 15 - 845 635 -3 25
Exp.2 Borosilicate 15 - 845 635 -3 25
Exp.3 Borosilicate 20 - 845 635 2.0 25
Exp.4 Borosilicate 40 8.2 845 635 -1.8 1.2
Exp.5 Borosilicate 40 0 845 635 -1.8 1.2
Exp.6 Borosilicate 50 145 845 635 -1.8 1.2
Exp.7 Borosilicate 30 - 845 635 -1.8 1.2
Exp.8 Borosilicate 30 4 845 635 1.7 1.2
Exp.9 Borosilicate 30 - 845 635 1.7 1.2
Exp.10 Borosilicate 40 - 845 635 1.7 1.2
Exp.11 Borosilicate 40 8 845 635 1.7 1.2
Exp.12 Green Glass 40 3 845 635 2.0 1.2
Exp.13 Green Glass 40 - 845 635 -1.8 1.2

Obrézok 5. Proces plamefiovej syntézy.

V poslednom kroku nastava filtracia pripravenych &astic cez Biichnerovu banku a lievik. Pogace filtracie vakuum sa
udrziava po kratku dobu, aby sa Ciastocne vysusil; zachytené mikrogulicky, a potom sz dokonéi suenie v susiarni, ako je
znazornené na obr. 6.

Obrazok 6. Filtracia suenie pripravenych sférickych Castic (a) zariadenie na vakuovu filtraciu na zber mikroguliciek,
(b) susenie vzoriek v susiarni.
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2.6 Opticka mikroskopia vyrobenych sférickych castic

Mikroguli€ky pripravené s pouZitim vstupnej velkosti ¢astic medzi 100 — 250 um boli analyzované pomocou optickej
mikroskopie (obr. 7). Zistili sme pritomnost nepravidelnych &astic a mikroguliCiek. Zarover sa zistilo ze velky podiel
nepravidelnej Eastice s velkostou nad 150 um sa nepremenila na sféricku formu kvéli obmedzeniam systému plamenovej
syntézy, t. j. teplota plamera a homogenita teplotného pola. Preto bola velkost vstupnych €astic znizena na 80 — 125 um,
aby sa zabezpecilo, Ze vSetky nepravidelné Castice sa premenia na sféricke (obr. 8-10).

Obrézok 7. Zmes nepravidelnych a mikroguli¢iek vyrobend s pouZitim vstupnej velkosti ¢astic 100 — 250 pm.
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Obrazok 8. Mikrogulicky skla NEG s velkostou Castic medzi 80 — 125 um.
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NIPRO sklo

Obrazok 9. Mikrogulicky zo skla NIPRO s velkostou ¢astic medzi 80 — 125 um.

Green JM sklo

Obrazok 10. Mikroguli€ky zo zeleného borosilikatového skla s velkostou astic medzi 80 — 125 um.
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