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Cyklodextrinova organosilanova nanovlakna

Abstrakt

Cyklodextriny byly jiz od svého objevu pouzivany v nejriznéjsich
odvétvich chemie. To predevsim diky své netoxicité a specifickym
vlastnostem, které slibuji moznosti sirokého vyuziti od potravinar-
stvi, katalyzy a chemickych syntéz az po farmacii a medicinu. Ta-
ké stale se rozrustajici skupina organoktemicitych materialt slibu-
je zajimavou buducnost. Tyto materidly se jiz dnes pouzivaji na
poli biomediciny, vodivostnich systémi nebo katalyzy a prokazuji
slibné vlastnosti pro rist neuront. Obé zminéné struktury se dari
propojovat v ruznych typech materiali. A ackoli jsou cyklodextri-
ny i organoktemicité materidly vhodné také pro zvlaknovani, zatim
neexistuji prace popisujici syntézu vlaken propojujicich oba mate-
ridly.

Tato bakalarska prace si klade za kol pomoci sol-gel metody vy-
tvorit pravé takové hybridni vldkenné struktury. Syntéza materia-
lu byla provadéna dvéma rtznymi zpusoby — polymerizaci TEOS
a organoktemicitého cyklodextrinového prekurzoru, jejichz roztok
byl nasledné zvldknén z jehly a funkcionalizaci TEOS vldken po-
moci stejného prekurzoru. Cilem prace je pripravena nanovldkna
také analyzovat. Pro charakterizaci byly pouzity skenovaci elek-
tronova mikroskopie, energiové disperzni rentgenova spektroskopie,
infracervena spektroskopie s Fourierovou transformaci, termogravi-
metricka analyza a UV-Vis spektroskopie.

Klicova slova: cyklodextriny, sol-gel, organosilany, nanovldkna



Cyclodextrin organosilane nanofibres

Abstract

Since their discovery, cyclodextrins were used in different branches
of chemistry. This is happening mostly thanks to their nontoxicity
and specific properties, which promise wide opportunities of usage
from food industry, catalysis, and chemical synthesis to pharmacy;,
and medical use. Also, the still-growing group of organosilane ma-
terials promise an interesting future. Those materials are already in
use in the fields of biomedicine, conductivity systems, or catalysis,
and show promising properties for the growth of neurons. Both of
the proclaimed structures are being connected in different types of
materials, and eventhough the cyclodextrins and the organosilanes
are also able to form fibres, there is no literature describing the
synthesis of fibres connecting both of the materials.

This bachelor thesis sets itself the task of creation of such a hybrid
fibrous structures. The synthesis of the materials was carried out in
two different ways — by polymerisation of TEOS and organosilane
cyclodextrin precursor, which were spinned later by a needle and
by the functionalisation of TEOS fibres by the same precursor. The
aim of this work is also to analyze the obtained nanofibres. Scanning
electron microscopy, energy-dispersive X-ray spectroscopy, Fourier
transform infrared spectroscopy, thermogravimetric analysis, and
UV-Vis spectroscopy were used for such characterisation.

Keywords: cyclodextrins, sol-gel, organosilanes, nanofibres
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1 Uvod do problematiky bakalai¥ské prace

V dnesni dobé se do popredi stale Castéji dostavaji nové technologie a materialy,
které maji za tukol zlepsit nase kazdodenni zivoty. Jednou skupinou takovych
technologii jsou nanotechnologie, které se na svét divaji trosku jinym pohledem
a poskytuji tak zajimavé, dosud nevidané moznosti. Skupinou zminénych inovativ-
nich materialt jsou definitivné i organosilany propojujici ve své chemické strukture
funkci a pruznost organickych latek stejné jako anorganickou odolnost.

Kdyz bude nova technologie spojena s inovativnimi organosilany, 1ze obdrzet
naptiklad vlakenné struktury, jez mohou diky svym vlastnostem pomahat v medi-
ciné, chemickém primyslu i elektronice.

Pravé o ziskani jednoho takového materidlu usiluje tato bakalarska prace. Je-

ji vytycené cile jsou: syntetizovat prekurzor, pfipravit z néj vldkna a ta nasledné
zanalyzovat pomoci FT-IR spektroskopie, SEM, EDS a jinych analyz.
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2 Teoreticka cast

2.1 Nanotechnologie

Termin nanotechnologie neni zrovna lehké definovat. Pfedpona nano pochazi
puvodem z feckého nanos, coz znamend trpaslik. Jedna se tedy o technologie
pracujici s malymi mnozstvimi nebo rozméry latek. Tyto technologie se zabyvaji
charakterizaci, produkci a aplikaci nejriznéjsich struktur (Whatmore, 2006). Dle
dohody jsou jako ,nano“ oznacovany latky, které maji méné nez 100 nm a vice
nez 1 nm alespon v jednom rozméru (Tolles, 1996). Tento interval je dédn faktem,
ze na velmi malém méritku maji struktury znacné jiné vlastnosti (schopnost
katalyzy, teplota téni, vyzafovani na ruznych trovnich spektra (Whatmore, 2006),
a to diky velikému specifickému povrchu, tedy poméru mezi povrchem a celkovym
objemem (Whatmore, 2006; Bonnell, 2003). Maji-li byt zminény konkrétni materidly
pripravované v nanoméritku, jednd se o vldkna (Kostoff et al., 2006), trubicky
(D. Chen et al., 2019), fullereny (Machado et al., 2015), ¢éstice (Whatmore,
2006), kvantové tecky (Tolles, 1996), nanoty¢inky (Huston et al., 2021), specidl-
ni povlaky (Franks, 1987) a nespocet dalsich struktur (viz obrézky 2.1, 2.2, 2.3, 2.4).

Obréazek 2.1: Nanotrubicky; Obréazek 2.2: Nanovldkna;
zdroj: (Y. Yuan a J. Chen, 2016) zdroj: (Sener et al., 2011)

Obrézek 2.3: Nanotycinky; Obréazek 2.4: Nanocastice;
zdroj: (Mortier et al., 2006) zdroj: (Fu et al., 2018)
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Nanostruktury jsou obvykle dale rozdélovany do 4 skupin podle toho, kolik
rozmérd maji ve zminovaném intervalu 1-100 nm. 0D materialy maji vsechny roz-
méry v uvedeném intervalu (kvantové tecky, nanocastice a fullereny). 1D materialy
jako nanotrubicky a nanovldkna maji 1 rozmér nesplnujici definici nanomateriali.
2D materialy jsou nejcastéji plochy jako grafén ¢i povlaky — maji 2 dimenze mimo
interval a posledni skupinou jsou 3D nanomateridly, které celkovou strukturou
presahuji interval ve vSech rozmérech (Bonnell, 2003; Machado et al., 2015) —
jako takové latky jsou oznacovany grafit (Machado et al., 2015) a polykrystaly
(Grabowski, 2019). Shrnuti rozdéleni poskytuje obrazek 2.5.

Klasifikace nanomaterialt v zavislosti na jejich dimenzi

e N N [ N [ 3
0D 1D 2D 3D
Nanocastice, Nanotrubi¢ky, Tenké filmy, vrstvy Polykrystaly,

klastry draty, ty¢inky vrstvené struktury makrostruktury
L o ol
NN
Nanoty¢inky, § %
Kvantové tecky keramické krystaly Liposomy
:.‘-‘n N0
AN
Ry
‘\\\5}};_.—54//
Nanotrubicky
Polykrystaly
. Nanodraty,
Nanogastice nanovlakna Vrstvené nanomaterialy Dendrimery
N P /L AN 2

Obrazek 2.5: Tridy nanomaterial; zdroj: (Poh et al., 2018)

Rtzné nanomateridly mohou byt pripravovany dvéma zdkladnimi zptsoby —
,bottom up“ (Cesky ze spodu), nebo ,top-down“ (¢esky odshora doli) (Huston
et al., 2021). Pokud budeme z makroskopického materidlu (materidlu nemajiciho
nanorozméry) chtit ziskat nanocastice, budeme pravdépodobné vyuzivat nékterou
z fyzikalnich metod. Tou je na priklad kryomleti, to znamen& mleti za velice nizkych
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teplot na tak zvanych kryomlyncich. Takové metody jsou casto drazsi, ale mohou
byt také setrnéjsi k prirodé, protoze nevyuzivaji zadné toxické chemikalie (Katiyar
et al., 2021). Pro pripravu materialii cestou ,bottom up“ se pouzivaji chemické
cesty. Téch je mnoho — chemické naparovani (tvorba 2D materidli), hydrotermalni
a ultrazvukové syntézy (piiprava nanocastic), laserova ablace (pfiprava nanocastic
a koloidnich roztoki), nebo sol-gel metody (Huston et al., 2021), kterymi lze
pripravit vlakenné, nanocasticové, nebo i makromolekularni gelovité struktury,
a které byly pouzity v experimentalni ¢asti této BP (Mékova et al., 2021; Brusatin
a Innocenzi, 2001; Amiri a Rahimi, 2016).

2.2 Procesy sol-gel

Sol-gel procesy byly prvné popsany jiz v 18. stoleti, kdy byly pozorovany pri
reakcich probihajicich v roztocich TEOS za kyselych podminek. Témito rakcemi
byly produkovény sklovité materidly o chemickém slozeni SiO, (Hench a West,
1990). V devatenactém stoleti byly tyto procesy pozorovany i pii ruznych prirodnich
procesech (na priklad pfi formovani findlnich struktur opdli). Sol-gel procesy zacaly
byt lidmi hojné vyuzivany po druhé svétové valce pro vyrobu keramiky a skla. Diky
nim bylo totiz mozné snizit teplotu vyroby az o 3/4 (Mehrotra, 1992). Pozdéji se
sol-gel procesy zacaly vyuzivat i pri syntéze hybridnich anorganicko-organickych
materidli jako jsou organokremicitany a dalsi (Makova et al., 2021).

Sol-gel procesy se skladaji z nékolika krokt. Jak jiz anglicky nézev solution
(sol) napovidé, prvnim krokem je rozpusténi potfebné latky v homogenni roztok
(za pomoci vody nebo jinych s vodou misitelnych rozpoustédel — nejéastéji kom-
binaci alkohol/voda) (Brinker et al., 1988) (Mehrotra, 1992). Do tohoto roztoku
musi byt nasledné priddn katalyzator (kyselina nebo hydroxid) (Brinker et al.,
1988) a voda (pokud jiz nebyla pfidina v minulém kroku), ¢imz vznikne tak
zvany sol. Sol pozvolna polykondenza¢nimi reakcemi umoznénymi pritomnosti
vody a urychlenymi katalyzatorem prechazi do viskézniho solu a pozdéji do gelu
(ten se vyznacuje sitovitou kompaktni strukturou) (Brinker et al., 1988; Hench
a West, 1990; Mehrotra, 1992). Jako nejlepsi definice slova gel se nabizi tato:
Kovalentné propojena sit brani tekutiné pred unikanim, a ta brani spontannimu
kolapsu struktury (Tanaka, 1981). Praveé pri gelaci (prechodu mezi viskéznim solem
a gelem) dochazi k formovani pozadovanych struktur, kterymi mohou byt ¢astice,
keramické materidly, skla, vldkna nebo jiné tdtvary (Mehrotra, 1992). Koneénym
produktem je tedy gel, ten ale mize byt ddle upravovan susenim za vzniku aerogeli
nebo xerogelti (Brinker et al., 1988). Faze procesu sol-gel jsou vyobrazeny na
obrazku 2.6.

Pravé proto, ze sol-gel procesy umoznuji syntézy hybridnich anorganicko-or-

ganickych struktur vyhovujicich definici nanomaterialt, zacaly byt v poslednich
letech vyuzivany pro tvorbu nejriznéjsich nanostruktur (Makova et al., 2021)
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od modifikovanych fullerenu (Brusatin a Innocenzi, 2001), pfes nanokompozity
(Komarneni, 1992) a nanocastice (Amiri a Rahimi, 2016), az po nanovldkna
(Mékova et al., 2021). Dulezité je dodat, ze jako prekurzory se daji pouzit rozsahlé
skaly latek. Jsou to predevsim slouceniny kovi a polokovil (dusi¢nany, oxidy,
alkoxyslouceniny), nebo alkoholaty (Mehrotra, 1992). Dle vyslednych vazeb mezi
anorganickymi a organickymi strukturami mtzeme hybridni materidly rozdélit do
dvou skupin oznacenych Fimskymi cislicemi 1 a II. Ve skupiné I interaguji obé
¢asti pouze pomoci slabych nevazebnych interakei (vodikovych mustki, van der
Waalsovych sil a elektrostatickych sil). Skupina II zahrnuje takové struktury,
v nichz je organickd ¢ast kovalentné propojena s Casti anorganickou (Sanchez
et al., 2005). Mezi skupinu II patii také v posledni dobé velmi hojné pripravované
organokfemicitany (organosilany) (Makova et al., 2021). A protoZe na tvorbu orga-
nosilanovych nanovldken (obohacenych o cyklodextrinové struktury) se soustfedi
tato prace, budou v dalsi sekci tyto materialy blize popsany.

% Aerogel
53 °
De »
@
—F

—_— y | — = [5® '. Gel
e’ - Xy L
L . -
Rozpusténi latky Ptidani katalyzatoru Viskozni sol  ——p OO0 Vidkna

—_— %OOOO Castice

Obréazek 2.6: Kroky sol-gel procesu

2.3 Organosilany

Organosilany, nebo také organokiemicitany, patri, jak jiz nazev napovida,
mezi hybridni anorganicko-organické materidly, jejichz chemickou podstatou je,
ze se v jejich strukture vyskytuje alespon jedna vazba mezi uhlikem a kifemikem
(Thames a Panjnani, 1996). Pravé z hlediska vazeb mezi anorganickou a organickou
casti hybridniho materidlu mtzeme rozdélit i tyto latky na dvé skupiny oznacené
fimskymi ¢islicemi I a I (viz 2.2). Diky velmi podobnym vlastnostem kfemiku
a uhliku jsou organosilany kompaktni a stabilni (Makova et al., 2021). Druhou
zminénou skupinou organosilanti se zabyva tato bakalarska prace a bude do ni pattit
také prekurzor vytvoreny v experimentalni ¢asti. Obrazek 2.7 ukazuje rozdily mezi
skupinou I a II na prikladé jedné blize nespecifikované struktury organoktemicitanu.
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Obrazek 2.7: Rozdily mezi vazbami ve skupinach I a II hybridnich materiali;
zdroj: (Faustini et al., 2018)

Historie II. skupiny organosilanti se zacala psat roku 1863, kdy Charles Friedel
a James Crafts poprvé vytvorili organicko-kremicitou slouc¢eninu (H5Cs)3SiOCoHs
(Faustini et al., 2018). Postupné pribyvaly dal$i objevy, az roku 1904 Frederic
Kipping syntézami pomoci tetrachlorsilanu a naslednou hydrolyzou vytvoril prvni
polymerni silikony, ve kterych ale sam nevidél zadné vyuziti a byl skepticky k jejich
budoucnosti (Thomas, 2010). To ale nevédél, ze ve 40. letech 20. stoleti se o jeho
materidly zacnou ve velkém zajimat sklati a védci zabyvajici se elektronikou, protoze
silikony mély vysokou odolnost viici teploté a vyznacovaly se velkym elektrickym
odporem. Za druhé svétové valky pak doslo k velkému rozvoji v této oblasti —
vyroba lékarského materidlu (silikonové rukavice a masky) (Faustini et al., 2018).

Nésledovalo obdobi mezi 50. a 70. lety minulého stoleti, kdy se védci zabyvali
vyrobou keramickych materiald pomoci sol-gel procesti. Tyto materidly casto
vyuzivaly oxidy hliniku, zinku, ale také kfemiku a TEOS, ¢imz vznikaly husté sité
(gely). Mezi 70. a 80. lety pak védci s prichodem plastovych materidli objevovali
nové cesty a moznosti vyuziti sol-gel procesii pri vyrobé hybridnich polymernich
materialia. V 80. letech byla tedy vyvinuta metoda tzv. "nanobuilding blocks” (NBB
Castice (Faustini et al., 2018). Timto procesem vzniklé materidly se vyznacovaly
mechanickou a tepelnou odolnosti (Agaskar, 2002). To byl posledni milnik pred
objevenim syntéz hybridnich materidlti z prekurzori obsahujicich alkoxysilanové
skupiny (Corriu et al., 1992).

Posledni uvedené syntézy vyuzivaji k polymerizaci hydrolyzy a polykondenzace.
Nejprve dochéazi k hydrolyze alkoxyskupiny z kfemicitého materialu za vzniku
alkoholu a hydroxykremicité latky. Nasleduje kondenzace za vzniku oligomeru c¢i
polymeru za odstépeni alkoholu nebo vody. Jako prekurzory jsou zatim vyobrazeny
pouze monosilylované organosilany. Reakce lze vsak provadét i z bissilylovanych
nebo polysilylovanych prekurzoru jako jsou silsesquioxany (Mékova et al., 2021;
Croutxé-Barghorn et al., 2017).
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Alkoxysilanové prekurzory mohou sestavat z riznych organickych ¢asti. Mohou
to byt pouze kratké alifatické skupiny (Purcar et al., 2022), kombinace methylovych
a aminoalifatickych Tetézcu (Milenin et al., 2018), Fetézce obsahujici aromatické
struktury (Durgun et al., 2017) nebo vétsi heterocyklické struktury na piiklad
cyklické oligosacharidy — cyklodextriny (Karmazinova, 2021).

2.4 Cyklodextriny

Cyklodextriny jsou cyklické oligosacharidové struktury sestavajici z 6-8 gluko-
pyranosovych jednotek spojenych «(1—4) glykosidickou vazbou (Fourmentin et al.,
2018). Pravé podle poctu jednotek je muzeme rozdélit na «-CD, $-CD a y-CD
(viz obrazek 2.8) (Fourmentin et al., 2018; Qi a Zimmermann, 2005; Zheng et al.,
2002).

OH
O
HO
HO
OH
OH
o) O
HO n

Obrazek 2.8: Struktura CD; n =6-8

Cyklodextriny jsou prirodni produkty nékterych bakterii (predevsim rodu
bacillus, paenibacillus, klebsiella a hermoanaerobacterium), které je ziskavaji ze
skrobu pomoci enzymu cyklodextrinové glukotransferdzy (CGT). Tyto bakterie
déle vyuzivaji CD jako zdroj uhliku a energie (Alcalde et al., 1999).

Cyklodextriny maji obecné tvar dutého komolého kuzele. Vnitini dutina této
struktury je odborné nazyvana kavita. Ta je lipofilni a jeji primér zavisi pravé na
poctu glukopyranosovych jednotek v cyklu — u 3-CD je priblizné 0,6 nm na primarni
a 0,65 nm na sekundarni podstavé. Komoly kuzel a priméry jsou vyobrazeny na
obrazku ¢islo 2.9 (Fourmentin et al., 2018).

U sebe lezici hydroxylové skupiny jsou propojeny vodikovymi vazbami, které
znacné ovliviiuji napiiklad rozpustnost CD ve vodé. Pii uplném propojeni po-
moci téchto vazeb bylo dokonce prokazano snizeni rozpustnosti (Alcalde et al., 1999).

Diky svym schopnostem véazat do kavity lipofilni latky (Szejtli, 1982) jsou CD

hojné vyuzivany v kosmetickém (Ammala, 2013), farmaceutickém (Sharma a Baldi,
2016) i potravinarském prumyslu (Fenyvesi et al., 2016), kde slouzi predevsim jako
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Obrazek 2.9: Vyobrazeni prostorové struktury CD;
zdroj: (Fourmentin et al., 2018)

¢initelé lepsi rozpustnosti ve vodé nerozpustnych latek (Fourmentin et al., 2018).
Dalsi mozné vyuziti CD je v oblastech senzoriky (Xu et al., 2010) nebo katalyzy
(Macaev a Boldescu, 2015). Komplex CD s navdzanym substratem uvnitt se nazyva
inkluze hostitel-host a na zakladé slozeni takové inkluze muiizeme tyto komplexy
rozliSovat dle poméru poc¢tu molekul hostiteli (CD) a molekul hostt navdzanych
v kavité (Fourmentin et al., 2018). Jednotlivé inkluze popisuje obrazek 2.10.

1:1 21 1:2 2:2

Obrazek 2.10: Rozliseni komplext na zdakladé poméru hostitelti a hosti;
zdroj: (Fourmentin et al., 2018)

Pravé pro své hojné vyuzivani jsou cyklodextriny stdle pfedmétem mnohych
vyzkumi. Spousta takovych se soustiedi na syntézu a vyuziti rozlicnych materiala
i nanomateriali jako jsou (nano)castice (Senra et al., 2009), (nano)vldkna (Topuz
a Uyar, 2018) nebo tfeba nanohouby (Rizzi et al., 2021) ¢ nanotyc¢inky (Fan et al.,
2019).
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2.5 Nanomaterialy obsahujici cyklodextrinové
struktury

Jiz bylo zminéno, Ze se v poslednich letech cyklodextriny zacaly zaclenovat také
do nanochemie. Jen od roku 2022 bylo na Web of Science publikovano 336 ¢lanki,
které v titulku obsahuji heslo "cyclodext®* nano*”. A od roku 2000 je to dokonce
3090 clankt. Lze tedy tvrdit, Ze se tomuto odvétvi chemie v dnesni dobé dostava
velikého zajmu.

Pokud bude zadané heslo zménéno na “cyclodext® nanofib*”, dostaneme se
k cislu 261. To je pocet clanku zabyvajicich se cyklodextrinovymi nanovlakny.
A kdyz heslo bude jesté jednou zménéno, tentokrate na ”“cyclodext™ nanopar*”, tak
dostaneme celkovy pocet clankt zabyvajici se nanocasticemi s cyklodextrinovymi
strukturami. Tento pocet je neuvéritelnych 1129 c¢lankt. VSechna zminéna data
byla nasbirana k 17. dubna 2023.

Protoze pravé v oblastech nanocastic miizeme najit cyklodextriny v kombinaci
s organokremicitymi strukturami, a protoze je tfeba zminit nékteré jiné cyklodex-
trinové struktury, bude se tato BP na nasledujicich stranach zabyvat predevsim
zminénymi dvéma skupinami.

2.5.1 Nanocastice

Cyklodextriny se v podobé riznych nanocastic vyuzivaji v oblastech farmacie
(Lakkakula a Magedo Krause, 2014), mediciny (Loftsson a Stefansson, 2022), po-
travinarstvi (C. Yuan et al., 2021), katalyzy (Senra et al., 2009), biozobrazovani
a chemické detekce (Y. Wang et al., 2021) i kosmetiky (C. Yuan et al., 2021). Mezi
béZné pripravované cyklodextrinové nanocastice patii magnetické nanoéastice (Kang
et al., 2011), nanocéstice obsahujici uslechtilé kovy (Y. Wang et al., 2021; Senra et
al., 2009), lipidni nanoéastice (Pires et al., 2019), polymerni nanocastice (Fiilop et
al., 2012), supramolekuldrni nanocéstice (Mejia-Ariza et al., 2016; Hu et al., 2014),
amfifilni nanocastice (Varan et al., 2017; Bilensoy a Hincal, 2009) a také organokfte-
micité nanocastice (Morin-Crini et al., 2018). Kazda ze zminénych skupin ma nékteré
specialni vlastnosti a k tomu ptislusné vyuziti. Tato prace se ale bude zabyvat pouze
témi z nich, které jsou propojené s organokremicitymi latkami.

Magnetické organosilanové cyklodextrinové nanocastice

Magnetické nanocastice jsou vyuzivany predevsim diky svému velkému speci-
fickému povrchu a dobré rozpustnosti v riuznych rozpoustédlech (W. Wang et al.,
2009). Vyuziti nachazi predevsim v oblastech cilené dopravy lé¢iv a pri separaci
latek (Shylesh et al., 2010).
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Povrch magnetickych nanocéstic muze byt modifikovin pomoci polymert,
kovovych vrstev nebo tfeba oxidi, aby byly dle potieby biokompatibilni (Kang
et al., 2011).

Samotné castice se skladdaji nejcastéji z oxidu zeleznato-zelezitého (Fe3Oy),
mohou to ale byt i jiné magneticky aktivni kovy (Co, Ni) nebo jejich oxidy. Pravé
nanocastice zeleza se nejcastéji a nejjednoduseji vyrabi redukei z dvojmocnych
a trojmocnych soli Zeleza za pritomnosti néjaké béze (nejcastéji hydroxid sodny
nebo draselny). Tyto Castice je dale zapotfebi stabilizovat, jinak velmi rychle
zagreguji. Proto se k nim déle pridavaji latky jako mastné kyseliny, dioly nebo
alkylaminy (Shylesh et al., 2010; Omer et al., 2011).

Dalsi moznosti stabilizace ¢astic je polymerizace povrchu metodou sol-gel. Tu je
mozné provést i s organosilanovymi latkami, kterymi mohou byt cyklodextrinové
deriviaty (Ozyilmaz et al., 2014). V téchto reakcich spolu interaguji povrchové
hydroxylové skupiny éastic s ethoxyskupinami cyklodextrinového derivatu a TEOS
(viz obréazek 2.11).

Obrazek 2.11: Reakce monosilylovaného CD s magnetickou nanocastici
zdroj: (Ozyilmaz et al., 2014)

Cisté organokifemicité cyklodextrinové castice

V minulych odstavcich jiz bylo zminéno, ze cyklodextrinové struktury se mohou
vyuzivat jako stabilizatory magnetickych nanocastic, kde mohou spolecné s orga-
noktfemicitany tvorit zesitény plast castice. I takové nanocasticové latky mohou
byt nazyvany jako organokremicité. Nicméné jejich hlavni vlastnosti je magneticka
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reakce na vnéjsi pole. Nasledujici odstavce budou ale vénovany ¢isté organokiemici-
tym ¢asticim, které maji diky svému slozeni zcela jiné vlastnosti, nez je magnetismus.

Organosilanové cyklodextrinové castice lze stejné jako v pripadé magnetickych
cyklodextrinovych organosilanovych ¢astic ptripravit pomoci sol-gel reakce. Ziskat
lze at uz monosubstituované (Karmazinové, 2021), nebo polysubstituované ¢astice,
které je mozné nésledné vazat do nejriznéjsich struktur (Morin-Crini et al., 2018).

Sol-gel reakce probihaji na substituovanych tetézcich, kde byvaji zpravidla umis-
tény alkoxysilanové skupiny. (Stejné tomu je také u prekurzoru v této bakalaiské
préci.) Takova reakce vedouci k ¢asticim byva zpravidla katalyzovana zasadité jako
v pripadech (Karmazinova, 2021) a (Degoutin a Bacquet, 2013). V prvnim pfipadé
byly cyklodextriny nejprve funkcionalizoviny pomoci 3-(triethoxysilyl)propyl
izokyanatu a nasledné pomoci micelarniho roztoku v lehce zasaditém pH reagovany
s TEOS za vzniku nanocéstic. Vzhled timto zptisobem vytvorenych nanocastic je
k dispozici na obrazku 2.12.

Obréazek 2.12: Organokiemicité cyklodextrinové nanocastice
zdroj: (Karmazinova, 2021)

Jedno z velmi zajimavych vyuziti takovych organosilanovych céastic lze najit
ve Clanku (Hsieh et al., 2008), kde autofi popisuji postup tvorby monolitickych
stacionarnich fazi do sloupcovych chromatografii. Ta vznikd pravé sol-gel reakci
mezi cyklodextrinem a alkoxysilanem. Jednotlivé castice se pak pfi sol-gel reakci
spoji v jednotnou makrostrukturu, ktera umozni separaci riznych latek viz 2.13.
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Obréazek 2.13: Monoliticka stacionarni faze z cyklodextrinovych ¢éastic
zdroj: (Hsieh et al., 2008)

2.5.2 Jiné organokiemicité cyklodextrinové struktury

Kromé zminénych nanocéastic mohou byt cyklodextriny zakomponovany i v riiz-
nych dalsich strukturdch od mesoporéznich kifemicitych materiali (Degoutin a
Bacquet, 2013) az po funkcionalizované makrostruktury, které maji Sanci se uplatnit
treba jako nosice latek v mediciné (Yu et al., 2015). Ostatné i obrazek 2.13 ukazuje
makrostrukturu (monolit), ackoliv se ptivodné jednalo o jednotlivé ¢astice.

Mesoporézni kremik byl vytvoren pomoci monosubstituovaného CD pomoci
(3-aminopropyl)trimethoxysilanu. Ten byl spolu s TEOS a miceldrnim roztokem
michan a nésledné susen za vzniku pozadovanych struktur (viz obrézek 2.14). Tyto
struktury by mély najit vyuziti v ekologii, konkrétné v dekontaminaci znecisténych
mist (Degoutin a Bacquet, 2013).

Obrézek 2.14: Struktura mesoporézniho kiemicitého materidlu s CD
zdroj: (Degoutin a Bacquet, 2013)
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Makrostruktura byla vytvorena pomoci monotosylovaného CD, a (3-amino-
propyl)triethoxysilanem funkcionalizovanych nanovrstev montmorillonitu, coz je
jilovity mineral obsahujici znaéné mnozstvi kfemiku a tvorici bézné prachové
castice. Tyto prekurzory byly smichany a za mirné zasaditych podminek spolu
zreagovaly za vzniku pozadované gelovité struktury (viz obrézek 2.15). Tato latka
by mohla byt pouzita jako nosi¢ latek proti rakoviné, protoze ma nizkou toxi-
citu viaci bunkam a dokézou lehce pronikat do rakovinovych bunék (Yu et al., 2015).

Obrazek 2.15: SEM obrazek makrostruktury s CD
zdroj: (Yu et al., 2015)

Diky schopnosti cyklodextrini propojovat se s rtiznymi kiemicitymi strukturami
by meélo byt mozné vytvorit i vldkna. Ta by nasledné mohla mit Sirokou skalu
vyuziti at uz v mediciné, separaci latek, katalyze, farmacii... Pfesné na to cili tato
BP a v dalsi sekci bude postup pro vytvoreni téchto vldken popsan.

2.6 Teorie k syntéze cyklodextrinovych
organosilanovych nanovlaken

2.6.1 Prtiprava substituovanych cyklodextrini a prekurzoru

Nativni cyklodextriny maji vlastnosti, které casto neumoznuji zabudovani
nativnich struktur do nékterych materiali (at uz kvuli rozpustnosti ve vodé nebo
potiebé jiné funkéni skupiny na povrchu pro pozdéjsi funkcionalizaci). Proto se
hojné vyuzivaji cyklodextriny se substituovanymi koncovymi skupinami — derivaty.

Kazda z glukosovych jednotek obsazenych v cyklodextrinu mize pro tvorbu
derivatu poskytnout jeden, dva nebo tri uhliky, respektive navazané hydroxylové
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skupiny (jejich pozice jsou 2, 3 a 6). To znamend, ze mohou vznikat mono-, di-nebo
trisubstituované struktury, z nichz logicky nejjednodussi syntézy vedou k tém,
jejichz vsechny hydroxylové skupiny, ¢i vodiky na zminénych -OH skupinach jsou
nahrazeny pozadovanym substituentem. Tyto struktury byvaji casto komercné
dostupné, ale kvili vysokym cendm se stale laboratorné pripravuji (Fourmentin
et al., 2018).

Pokud bude substituovan pouze koncovy vodik, jednd se o per-O-substituci.
Tyto reakce probihaji za pritomnosti velkého prebytku reaktantu oproti CD.
Krasnym prikladem per-O-substituce je acetylace, ktera probiha za pritomnosti
velkého prebytku acetanhydridu v pritomnosti bazického prostfedi (Fourmentin
et al., 2018; Zhang et al., 2011).

Per- O-disubstituce a per-O-monosubstituce probihaji nejcastéji pti chranéni
jedné nebo vice z hydroxylovych skupin. Na zbylé pozice se pak navaze substituent
a po odstranéni ochrany vznikd per-O-di(mono)substituovany produkt. Nejlépe
se daji chrénit druhd (nejkyselejsi) a Sestd (primarni a nejméné kyseld) pozice
(Fourmentin et al., 2018). Pfikladem takové ochranné reakce je navazani tert-
butyldimethylsilyl chloridu na kyslik na 6. pozici za bazickych podminek (pyridin
nebo imidazol) (viz schéma 2.16) (Ashton et al., 1996; Maynard a Vigh, 2000). Jako
priklad nésleduje opét acetylace zbyvajicich skupin (viz schéma 2.17). Po redukci
pomoci BF3 ochrana mizi a vznika per-O-disubstituovany produkt (Takeo et al.,
1988; Fourmentin et al., 2018).

he

—Si—
s

HO o 0] -
0] HO TBDMS-CI +O HO
HO 7 HO >

TBDMS-CI = tert-butyldimethylsilyl chlorid

Obrazek 2.16: Ochrana skupiny na pozici 6

TBDMS\ TBDMS

0 0
O & AC.ZO 1) O
HO pyridine AcO

TBDMS = fert-butyldimethylsilyl

Obrazek 2.17: Acetylace probihajici na pozicich 2 a 3
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Predmétem prace jsou ale monosubstituované cyklodextriny, u nichz byla
substituovana celd hydroxylova skupina. Takové derivaty lze ziskat mnohem obtiz-
neji, kvali spatné schopnosti hydroxylovych skupin odstupovat pri substitucnich
reakcich. Byly ale objeveny zptisoby, kterymi lze substituci dovést k tspésnému
konci (Fourmentin et al., 2018).

Nejobtiznéjsi je substituovat 3. hydroxylovou skupinu, kterd je nejhire dostup-
né (Fourmentin et al., 2018) a skupinu na pozici 2 kvili velmi obtizné separaci
jednotlivych vznikajicich izomerti (Rezanka a Jindfich, 2011). Nicméné existuji
zpusoby, kterymi lze primarné dosdhnout pravé téchto derivatu (jako ochrana
skupin a pouziti specidlnich reaktanti) (Fourmentin et al., 2018).

Skupina na pozici 6 je obecné prijimana jako nejvhodnéjsi pro substituci
vzhledem k faktu, ze po substituci neni kavita CD pfilis stericky chranéna a mohou
se tak do ni snadnéji vkladat lipofilni latky. Déle se také nabizi jako vhodn&
pro nasledné pripojeni CD k jinému materidlu a je tak jiz dobre prozkoumén
mechanismus jeji substituce (Fourmentin et al., 2018).

Protoze hydroxylova skupina velmi Spatné odstupuje pri substituénich reakcich,
je treba ji nejprve pro dalsi reakce néjakym zptsobem nahradit. To se v pripadé
cyklodextrinu déld pomoci tosylchloridu (Hamasaki et al., 1993), nebo jako v nasem
pripadé tosylanhydridem (Ts;O) (Zhong et al., 1998). Pri tomto postupu reaguji
p-toluensulfonylchlorid a kyselina p-toluensulfonova za vzniku tosylanhydridu
(struktura viz 2.18). Ten je v nasledujicim kroku za neutrélnich a nasledné bazic-
kych podminek reagovan s éistym B-CD za vzniku 64-O-tosyl-3-CD (viz struktura
2.19) (Fourmentin et al., 2018). Pfed dalsim postupem je jesté potieba tento prvni
prekurzor vyd¢istit, k ¢emuz lze pouzit vodu (Xu et al., 2010), vodu s methanolem
(Bednérova et al., 2016), nebo sloupcovou chromatografii (Hamasaki et al., 1993).

o TsO o
0-S O"Ho
0. 0% HO
0 OH
OH
Ts,0 0 O
OH 6
Obréazek 2.18: Struktura tosylanhydridu Obrazek 2.19: Struktura

64- O-tosyl-B-CD

Diky své struktufe miize tosylovany (3-CD dobfe reagovat s azidem sodnym
(Bonnet et al., 2003) za piitomnosti vody (Hamasaki et al., 1993) (tento postup
byl pouzit v pripadé BP) nebo N,N-dimethylformamidu (Xu et al., 2010). Vznika
64-azido-64-deoxy-B-CD (struktura viz 2.20), ktery je jako v minulém kroku
vhodné tadné vycistit — tentokrate v destilované vodeé.
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Nésleduje priprava aminoderivitu (Bonnet et al., 2003), pri které je azid
transformovan na amin za vzniku 64-amino-64-deoxy-B-CD (struktura viz 2.21).
Tato reakce probihé za pritomnosti trifenylfosfinu a amoniaku v DMF.

N3 H2N
0 ° 0 O
HO HO
HO HO
OH OH
S OH o OH o
o)
OH | ¢ OH 6
Obrézek 2.20: Struktura Obrézek 2.21: Struktura
64-azido-6"-deoxy-B-CD 64-amino-6*-deoxy-p-CD

Findlni monosilylovany prekurzor, jehoz struktura je uvedena na obrazku 2.22,
lze ptipravit postupem uvedenym v diplomové praci (Karmazinové, 2021). Kde je
spolu s 6*4-amino-64-deoxy-B-CD v DMF michan 3-(triethoxysilyl)propyl izokyanét.

(EtO)3Si
o)
HN—
HN

O

HO
HO
OH
OH
0 O
OH | ¢

Obréazek 2.22: Struktura monosilylovaného (3-CD

Nasleduje shrnuti vsech reakci vedoucich k zisku monosilylovaného cyklodextri-
nu (viz 2.23). Ten zatim nebyl popsan v literature, a proto je o ném casto referovano
pouze jako o prekurzoru.
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TEPI = 3-(triethoxysilyl)propyl izokyanat

Obréazek 2.23: Schéma vsech reakei vedoucich k monosilylovanému prekurzoru

2.6.2 Postup pripravy vlaken z jehly

Vldkna se daji pripravit ruznymi technikami od tazeni (drawing), pfes
samouspotraddni (self-assembly), az po elektrospinning — tedy elektrostatické
zvlaknovani. Vsechny metody se pouzivaji pro jisté aplikace a kazdy ma sva pro
a proti. Pro tvorbu nanovlaken se nicméné vyuziva predevsim elektrospinning,
ktery umoznuje tvorbu velkého mnozstvi vldken za relativné kratky cas. Pri pouziti
vhodnych rozpoustédel se jedna o netoxicky zptsob a nevyzaduje zadné specialni
vybaveni (Mékova et al., 2021).

Cela soustava pro elektrospinning sestava z dvou elektrod, které mezi sebou
maji velky potencidlovy rozdil (kV), kolektoru, zvlaknovaci trysky a davkovace.
V pripadé této prace byla misto specidlni trysky pouzita kovova jehla na injekéni
stiikacce a jako kolektor klasicky papir (Makova et al., 2021).

Samotny princip zvlaknovani je ten, ze viskézni roztok polymeru protéka
tryskou, ke které je pripojena jedna z elektrod. Na povrchu trysky se zacne tvorit
kapka, jejiz povrch je postupné nabijen nabojem o stejném znaménku. Céasti kapky
se nasledné za¢nou odpuzovat a vytvori tak zvany Taylortiv kuzel, na jehoz vrcholu
dochazi k postupnému vytahovani vlaken. Ta jsou pravé nahromadénym nabojem
vysildna smérem ke kolektoru, pfi¢emz dochazi k okamzitému vyparovani zbytku
rozpoustédla (Makova et al., 2021).

Faktory, které rozhoduji o tispéchu ¢i netspéchu elektrospinningu jsou predevsim
viskozita a napéti. Viskozita urcuje velikost vldken. PTi nedostatecné viskozité
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vznikaji vlakna plnd kapek rozpoustédla, které se nestacilo vyparit. Napéti mezi
elektrodami pak musi byt dostatecné, jinak nebude prekonano povrchové napéti
roztoku a vldkna nebudou vytahovéana ven z kuzelu. (Mékova et al., 2021).

2.6.3 Funkcionalizace jiz pripravenych vlaken

Funkcionalizace pripravenych TEOS vlaken musi z chemického hlediska probihat
stejné jako fukcionalizace jakéhokoliv jiného materialu obsahujiciho stejné koncové
skupiny. Na povrchu TEOS vldken jsou ethoxyskupiny, které musi byt schopny
kondenzovat pri sol-gel reakcich uplné stejné, jako tomu je u ¢astic, nebo u jinych
struktur s povrchovymi ethoxyskupinami. I kdyz tedy neexistuje zadna literatura
popisujici cyklodextrinové organokremicité vlakenné utvary, nemél by byt problém
aplikovat postup na piiklad z formovani ¢éstic (Ozyilmaz et al., 2014), nebo
monoliti (Hsieh et al., 2008).

Samotna funkcionalizace mtize byt velmi variabilni. Na cyklodextriny se daji
navazovat nejriznéjsi substituenty, které se pak mohou spojovat s nejruznéjsimi
materidly. Prikladem by mohly byt tfeba jiz zminované magnetické castice, do
kterych jsou cyklodextriny zabudovavany pomoci velmi podobného prekurzoru
polymeraci s kfemicitym obalem castice. Podobné by mél podle predpokladi
reagovat také cyklodextrin zminény ve clanku (Maffeo et al., 2011), ktery je funkci-
onalizovany pomoci APTES, nebo jinym tymem pripraveny derivat substituovany
pomoci (3-glycidyloxypropyl)tri-methoxysilanu (Pan et al., 2010).

Tato BP prace vsak vyuziva postupu se spojenim pomoci mocovinové spojky
mezi 3-(triethoxysilylpropyl) izokyanitem a 64-amino-64-deoxy-B-CD. Ke spojeni
prekurzoru s TEOS pak pouziva dfive popsanou metodu sol-gel, ktera je v tomto
pripadé kysele katalyzovana. Rovnice popisujici tyto polykondenzacni reakce jsou
ke zhlédnuti na obrazku 2.24. Uvedené univerzalni schéma obsahuje pismeno M,
které znazornuje jakykoliv atom schopny timto zpusobem kondenzovat (v tomto
pripadé zastupuje kiemik).

—I\:/I—OR + H,0 ——== —M—OH + ROH Hydroljza
| | I
—M—OH + HO—M— —=> —M—0—M— +H,0
| Kondenzace
| | I
—M—O0R + HO—M— —= —M—0—M— + ROH

Obréazek 2.24: Rovnice popisujici sol-gel reakce
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3 Experimentalni cast

V experimentalni ¢asti bylo pracovano s nasledujicimi latkami: monohydrat
p-toluensulfonové kyseliny (> 98,0%, Fluka analytical); p-toluensulfonylchlorid
(> 98%, Sigma-Aldrich); dichlormethan (p.a., Penta chemicals); n-hexan (g.r.,
Lachmer chemikalie); -CD (CycloLab R&D Ltd.); dH,O; hydroxid sodny (p.a.,
Lach:mer chemikélie); 35% kyselina chlorovodikova (p.a, Lach:ner chemikélie); me-
thanol (p.a., Lach:ner chemikélie); n-propylalkohol (p.a., Penta chemicals); ethyl-
-acetdt (p.a., Lach:ner chemikélie); vodny roztok amoniaku (p.a., Penta chemicals);
azid sodny (> 99,0%, Sigma-Aldrich); aceton (p.a., Lach:ner chemikalie); trifenyl-
fosfin (> 95,0 %, Sigma-Aldrich); N, N-dimethylformamid (p.a., Penta chemicals);
3-(triethoxysilyl)propyl izokyanat (95%, Acros organics); dimethylsulfoxid (¢isty,
Lach:mer chemicals); etanol (99,8%), Lach:ner chemicals); tetraethylorthosilikat (pro
syntézu, Sigma-Aldrich).

3.1 Ptriprava prekurzoru

3.1.1 Priprava anhydridu kyseliny p-toluensulfonové

Byl pouzit upraveny postup podle (Zhong et al., 1998).
O : Na analytickych vahach bylo odvazeno a néasledné v tre-

1

o. 0-S c¢i misce rozmeélnéno 80,37 g p-toluensulfonylchloridu
S, O (0,422 mol) a 20,62 g monohydratu kyseliny p-
toluensulfonové (0,108 mol). Celd smés byla nasledné

Ts;0 opatrné vsypana do 500ml varné banky, vlozeno bylo

také magnetické michadlo. Ve 250ml odmérném valci bylo

odméteno 250 ml dichlormethanu, ten byl vlit k reakéni
smési do banky. Nadoba byla uchycena nad magnetické michadlo, a to bylo zapnuto
na 500 otacek za minutu. Smés byla ponechana na michadle 24 hodin.

Nasledovala filtrace ptes fritu S3, ktera méla zajistit zachyceni nezreagovanych
prebytki. Filtrat byl odpafen na rotaéni vakuové odparce. Do banky bylo prilito
dalsich 80 ml dichlormethanu a 400 ml hexanu. Po chvili se v roztoku zacaly tvorit
malé svétlé krystalky. Produkt byl ponechan krystalizovat do dalstho dne, kdy byl
zfiltrovan pres fritu S4.
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Pravost produktu a jeho ¢istota byly potvrzeny pomoci 'H-NMR analyzy,
ktera byla ve shodé s publikovanymi daty. Timto zptsobem bylo ziskano 35,33 g
anhydridu kyseliny p-toluensulfonové (26 %).

3.1.2 P¥iprava 64-O-tosyl-B-CD
Opét bylo postupovano podle ¢lanku (Zhong et al., 1998),

TsO V 11 bance bylo smiseno 8,65 g podrceného anhydridu kyseliny
o @) p-toluensulfonové (0,027 mol) a 20,11 g B-CD (0,018 mol).
HO HO Ke smési bylo prilito 440 ml dH,O a vlozeno michadlo.

Cela suspenze byla michana pri 500 otackach za minutu
OH OH asi 2 hodiny. Pred dokonc¢enim michani byl pfipraven roztok
o o) NaOH (8,85 g v 87 ml dH50). Tento roztok byl po dokon-

OH | ¢ Ceni michani prilit k obsahu batiky a cely roztok byl opét
michan pri 500 otackach za minutu po 10 minut. Nésledovalo

zfiltrovani smési pres fritu S3. Byl ptipraven roztok HCl s dH;O v poméru 1:1.

Postupné byl roztok injekéni stiikackou kapan do reakéni smési a byla pozorovana

zména pH pomoci pH papirku. Po pridani 31 ml roztoku bylo pH smési 6,5 a za-

cal vznikat krystalicky produkt. Banka se smési byla vlozena na 24 hodin do lednice.

Druhy den byla smés zfiltrovana ptes fritu S3 a produkt byl ponechan k uschnuti
na vzduchu. Produkt byl nasledné 3x rekrystalizovan v desetindsobném mnozstvi
roztoku dH,O s MeOH v poméru (1:1, V/V). Rekrystalizace probihala zahiatim
do rozpusténi pod zpétnym chladicem pri chlazeni vzduchem. Nésledna filtrace
produktu probihala pres fritu S4. Cistota produktu byla ovéfena pomoci TLC
chromatografie. Mobilni faze pro TLC chromatografii byla slozena z: PrOH, dH50O,
EtOAc a 25% roztoku NH3 v poméru objemu (6:3:1:1). Timto postupem bylo
ziskéno 4,475 g produktu v podobé bilého prasku (19 %).

3.1.3 Pv¥iprava 6-azido-6--deoxy-3-CD
Reakce byla provedena podle (Bonnet et al., 2003)

N s pozménénym mnozstvim reaktanti. Do 500ml banky bylo
0 O navazeno 4,475 g 64-O-tosyl-B-CD (0,0035 mol). K tomuto
HO HO mnozstvi bylo prilito 53 ml dH50O a bylo pridano 2,72 g NaNjy

(0,042 mol). Smés byla kratce zahifata horkovzdusnou pistoli
OH a posléze vlozena do predpripravené olejové lazné zahraté na
o) O 80 °C. Reakce probihala 3 hodiny za stdlého michani. Smés
OH | ¢ byla ndsledné vysrazena 440 ml acetonu a piefiltrovana pfes
fritu S4. Krystalky byly promyty 100 ml acetonu. Produkt byl
ponechan k uschnuti na vzduchu.

OH
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Nasledovala c¢tyfnasobna rekrystalizace vzniklych krystalkt v minimalnim
mnozstvi dH,O. Po rekrystalizaci byl produkt vzdy vlozen do lednice, dalsii den
zfiltrovan pfes fritu S4 a odpafen do sucha na rota¢ni vakuové odparce. Cistota
produktu byla nésledné analyzovana pomoci TLC chromatografie. Po ¢isténi bylo
obdrzeno 2,452 g produktu (60 %).

3.1.4 P¥iprava 6“-amino-6"-deoxy-p-CD

Opét bylo postupovano dle syntézy publikované v c¢lan-

H,N ku (Bonnet et al.,, 2003) s pozménénym mnozstvim. Do
0 o) 500ml baiiky bylo navazeno 4,366 g 64-azido-64-deoxy-p-CD
HO HO (0,0038 mol) a 1,68 g PhyP (0,0064 mol). Ke smési reaktantu
bylo prilito 83 ml DMF a smés byla michana pti 600 otackach

OH . L . s o . .
OH za minutu a pokojové teploté do rozpusténi. Posléze bylo prilito
o) O 13 ml 25% vodného roztoku amoniaku. Po tomto kroku zacalo

OH | &  wvznikat velké mnoZstvi malych bublinek. Smés byla dale pone-
chana na magnetickém michadle 24 hodin pri pokojové teploté.

Nasledné byla provedena TLC analyza, ktera prokazala vznik chténého produktu
a reakce byla ukonéena vysrazenim ve 428 ml acetonu. Néasledovala okamzita filtrace
pies fritu S4 a produkt byl ponechdn na vzduchu, aby vyschl. Cistota vysledného
produktu byla potvrzena pomoci 'H-NMR analyzy, kterd byla ve shodé s publikova-
nymi daty. Timto zptisobem bylo ziskdno 3,546 g 6-amino-64-deoxy-B-CD (83 %).

3.1.5 Priprava monosilylovaného (3-CD

Bylo postupovano modifikovanym po-

(EtO),Si stupem kombinace diive provedenych reakci
—\—\ 0 uvedené v diplomové praci (Karmazinova,
HN—< 2021). Nejprve bylo smichdno 5 ml 3-(tri-

HN o ethoxysilyl)propyl izokyanatu (0,020 mol)

%o s 50 ml DMF. Do malé baiiky byl navézen

HO 1 g 6%-amino-64-deoxy-p-CD (0,0009 mol)

OH a oba reaktanty byly na 20 minut vlozeny do

o OH 4 lednice. V mezicase byla pripravena ledova

OH | ¢ lazen. Po uplynutém casovém intervalu byly
latky z lednice vyjmuty, smiseny v barnce a ta
byla vlozena do ledové lazné na magnetické

michadlo. Zde se smés michala asi 1 hodinu pti 700 RPM. Produkt byl néasledné
vlozen do lednice, kde odpocival 24 hodin.

Nasledujici den byla smés vysrazena ve 400 ml acetonu. Vznikly jemny bily pra-

sek byl posléze centrifugovan na 10000 otacek za minutu (RPM) po dobu 10 mi-
nut. Produkt byl jesté 3x promyt acetonem a vzdy znovu centrifugovan za stejnych
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podminek. Prasek byl prenesen do banky a dosusen na RVO. Spravnost a ¢istota
vzniklého produktu byly ov&feny pomoci 'H-NMR analyzy, kterd byla v souladu
s publikovanymi daty. Bylo ziskdno 0,84 g produktu (67 %), ktery byl po odpafeni
uchovavan v lednici.

3.2 Priprava polykondenzacnich roztoki

3.2.1 Priprava vlaken pomoci sol-gel metody

Bylo postupovano dle patentové prihlasky c¢islo EP4067542A1. Do malé dvou-
hrdlé banky byl navdZen vysuseny monosylilovany 3-CD (0,24 g). K cyklodextrinu
byly déle pipetou pridany methanol (64 ml) a TEOS (6,4 ml). Do vialky byla pripra-
vena smés dHoO (800 pul) a HCI (32 pll). Ta byla po rozpusténi CD derivatu prilita
ke smési a pH bylo zkontrolovdano pomoci pH papirku (1,5). Banka byla zahiivana
na 60 °C na olejové lazni a chlazena vodou pti 350 RPM. Cela reakce byla ponecha-
na na tyden na michadle, pricemz byla v sledovana pomoci FT-IR spektroskopie.
Nasledovalo oddestilovani prebyteéného rozpoustédla a viskézni roztok byl prelit do
plastové lahvicky.

3.2.2 Postup pri zvlaknovani z jehly

Z lahvicky bylo injekéni stiikackou nabrano malé mnozstvi roztoku. St¥ikacka
byla zavésena do davkovace a jehlou pripojena do elektrického obvodu. Mezi stiikac-
kou a kolektorovou elektrodou bylo nastaveno napéti 25 kV pri vzdalenosti 20 cm.
Pumpa byla zapnuta na davkovani 1 ml za 1 hodinu a z kapek byla potencidlovym
rozdilem vytahovana vlakna.

3.3 Modifikace a analyza povrchu TEOS vlaken
pomoci CD prekurzoru

Byla provedena povrchova funkcionalizace vlaken modifikovanym postupem
podle (Hsieh et al., 2008). 0,3 g monosilylovaného CD bylo rozpusténo ve 30 ml
methanolu a 30 ml vody. Roztok byl rozlit do 6 plastovych lahvicek po 10 ml.
Do kazdé lahvicky byl vlozeny dva 2x2 cm velké ¢tverce TEOS vldken. Celd smés
byla vlozena do trepacky a opakované trepana. TTi roztoky reagovaly za mirné
kyselych podimnek kolem pH = 5 (okyseleno pomoci HCI), tii roztoky reagovaly
bez okyseleni. Prvni den po provedeni reakce bylo provedeno odebrani jedné
lahvicky od kazdych reakénich podminek a nasledovala celkova analyza provedené
funkcionalizace.

Bylo rozpusténo 4,3 mg MM ve 100 ml dH,O. Roztok byl promichan a rozlit do

4 vialek. Tti obsahovaly rizna vlakna — v prvni byla kfemicita vldkna propojend
benzenovym linkrem, ve druhé se nachédzela funkcionalizovand TEOS vlakna

31



pomoci prekurzoru, ve treti byla ¢ista TEOS vlakna a posledni obsahovala cistou
MM. Byly provedeny analyzy pomoci UV-Vis.

Bylo navazeno stejné mnozstvi TEOS vlaken a stejné mnozstvi funkcionali-
zovanych vldken. Oba vzorky byly ponofeny do 50% kyseliny sirové a nésledné
zahtivany v troubé na 90 °C. Néasledné byla provedena vizualni analyza povrchu.

Stejnd mnozstvi cistych TEOS vlaken a prekurzorem funkcionalizovanych

TEOS vlaken byla vlozena do roztoku RB. Po minuté byly oba materidly vy-
jmuty a vlozeny na 1 minutu do vody. Nasledné byly materidly vizualné zhodnoceny.
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4 Diskuze a vysledky

Byly provedeny experimenty, jejichz vytycené cile byly: syntéza cyklodextrinové-
ho prekurzoru, priprava cyklodextrinovych organosilanovych nanovldken a analyza
cyklodextrinovych organosilanovych nanovlaken. Jednotlivé kroky syntéz a vysledky
charakterizace budou diskutovany na nasledujicih nékolika stranach.

4.1 Priprava monosilylovaného CD

Nejprve bylo nutné nasyntetizovat anhydrid kyseliny p-toluensulfonové.
Priprava byla provedena podle (Zhong et al., 1998), tedy reakci mezi p-
toluensulfonylchloridem a monohydratem kyseliny p-toluensulfonové. Ve vyrazném
prebytku zde reaguje p-toluensulfonylchlorid. Nezreagované prebytky byly po
ukonceni reakce zfiltrovany. Analyza vzniklé latky probihala pomoci 'H-NMR,
ktera prokazala také ¢istotu této latky. Tu tedy nebylo tieba dale nijak cistit.

Nyni jiz mohla nésledovat tosylace -CD. Ta opét probihala podle (Zhong
et al., 1998), kde spolu ve vodném prostiedi reaguji ptripraveny anhydrid kyseliny
p-toluensulfonové a [-CD. V tomto pripadé je v molarnim prebytku anhydrid.
Po reakci je nejprve k roztoku ptridan roztok hydroxidu sodného, ktery zvysuje
rozpustnost derivatu CD. Tim lze snadno odstranit nerozpusténé prebytky reak-
tantu filtraci. Nasleduje neutralizace roztoku, kterd zajisti vysrazeni. Pro jistotu
maximalniho vytézku byl roztok jesté chlazen v lednici do dalstho dne. Poté byl
produkt zfiltrovan a byla provedena TLC analyza pomoci mobilni faze uvedené
v 3.1.2. Ta prokazala ptritomnost ¢istého 3-CD. Bylo tedy nutné produkt vydistit.
To bylo provedeno pomoci destilované vody a methanolu v poméru 1:1 (V/V)
podle (Bednérova et al., 2016). Opét byl proveden test TLC, ktery znovu prokézal
piitomnost B-CD. Cisténi bylo opakovéano, dokud nebyla ¢istota dostateéna.
Vytézek ¢istého 64-O-tosyl-B-CD byl 19%. V literatuie uvedeny vytézek az 61 %
ale nezohlediiuje Z4dné ¢isténi od moznjch vedlejsich produkti. Cisténi bylo
provedeno podle ¢lanku (Bednarova et al., 2016), ktery uvadi vytézek kolem 20 %
pro velmi ¢istou latku. Tento vytézek je srovnatelny s vytézkem publikovanym v BP.

Dalsim krokem byla syntéza 64-azido-64-deoxy-B-CD. Ta probihala pomoci

nasyntetizovaného 64-O-tosyl-B-CD a azidu sodného. Celd reakce probihala podle
(Bonnet et al., 2003) v prebytku azidu. Po vyjmuti z olejové lazné byl produkt
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vysrazen pomoci acetonu. Pro zisk maximélné cisté latky byly bilé krystalky
jesté neékolikrat promyty mensim mnozstvim acetonu. Cistota latky byla opét
odhadovana pomoci TLC analyzy v totozné mobilni fazi jako v minulém pripadé.
Po syntéze byla celkem tfeba ¢tyinasobna rekrystalizace v ¢isté dH;O. Po vycisténi
byl vytézek této syntézy 60 %. Literatura opét udava vyssi vytézky (az 98 %); ty
ale opét nebyly nijak precistovany.

Nasleduje redukce, tedy reakce pri které se azidova skupina zméni na aminovou.
Opét bylo postupovéno podle (Bonnet et al., 2003). Reakei 64-azido-64-deoxy-B-CD
v prebytku trifenylfosfinu za pfitomnosti amoniaku vznikd 64-amino-64-deoxy-[3-
CD. Reakce byla ukonéena po TLC analyze, ktera prokazala vznik cilové latky.
Opét byla pouzita mobilni faze jako u dvou predchozich postupii.

Produkt byl nasledné zmérfen pomoci FT-IR spektroskopie, ktera prokazala
vysoké mnozstvi DMF. To muselo byt nésledné dikladné odpareno na rotacni
vakuové odparce. Latka byla opét zméiena, tentokrate pomoci 'H-NMR analyzy.
Ta prokazala zbytky PhsP, které bylo tfeba pred nésledujici syntézou odstranit.
To bylo provedeno nékolikanasobnym povarenim v isopropylalkoholu pod zpétnym
chladi¢em chlazenym vodou. Produkt byl opét zkontrolovdn pomoci 'H-NMR
analyzy, ktera tentokrate jiz ukazala Cistou latku. Jiné ¢isténi nebylo tfeba. Reakce
poskytla vytézek 83 %. Literatura opét udava vytézek az 98 %, coz je jen o maélo
vyssi hodnota nez vytézek precisténé pripravené latky v ramci experimentu. Tento
krok byl tedy proveden velice tispésné.

Posledni reakci vedouci k monosylilovanému prekurzoru (3-CD je reakce podle
(Karmazinova, 2021), kterd modifikovala nékteré diive publikované postupy a zjis-
tila, za jakych podminek bude reakce mezi obéma vychozimi reaktanty probihat.
Reaguji tedy 3-(triethoxysilyl)propyl izokyanat a 6“4-amino-6*-deoxy-B-CD ve
vyrazném prebytku izokyanatu. Izokyanat byl nejprve napipetovan do banky spolu
s DMF, aby se obé latky dostatecné promisily. Jak tato smés, tak aminoderivat
CD, musely byt pred smisenim vychlazeny. Nasledovalo smiseni na ledové lazni. Ne
vSechny reaktanty se stihly rozpustit po hodinové reakéni dobé v lazni. Produkt
byl nasledné vlozen na nékolik hodin do lednice. Nasledovalo vysrazeni v acetonu.
Jemny bily prasek nebylo mozné zfiltrovat na frité, proto byla pouzita na separaci
produktu odstrediva sila. Produkt byl tiikrat promyt acetonem a opét centrifugovan
— pro zajisténi maximalni ¢istoty. Ta byla spolu se spravnym slozenim produktu
uréena pomoci 'H-NMR. VytéZek této reakce byl 68 %. Ten je jen o mélo vyssi
nez vytézek publikovany v ptripadé diplomové prace, ze které byl postup prevzat.
Tento krok se tedy da povazovat také za velmi tspésny. Nasleduje opétovné pu-
blikovani schématu obsahujiciho celou cestu od nativniho CD po prekurzor (viz 4.1).
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Obréazek 4.1: Schéma vsech reakci vedoucich k monosilylovanému prekurzoru od
nativniho CD i s vytézky
1=p3-CD
2 = 64-O-tosyl-B-CD
3 = 64-azido-6*-deoxy-B-CD
4 = 64-amino-6*-deoxy-3-CD
5 = monosilylovany prekurzor CD
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4.2 Priprava vlaken

Dalsi postup probihal podle patentové prihlasky cislo EP4067542A1. Jak jiz
bylo uvedeno drive, alkoxykremicité latky spolu mohou kondenzovat za vzniku
ruznych struktur. Témto reakcim (procesum) se rikd metoda sol-gel a ta bude také
pouzita zde. Teoreticky by za spravnych podminek méla jedna ethoxy skupina
ve struktufe prekurzoru reagovat s dalsi. Timto zptusobem byly v pripadé DP
(Karmazinova, 2021) ziskdny nanocastice obsahujici CD. Pokud budou zvoleny
spravné podminky, u kterych bude kondenzace probihat dostatecné pomalu, mély
by vznikat misto ¢astic vlakenné utvary. Protoze CD je stericky prilis velky, je
treba pridat k prekurzoru také urcité mnozstvi TEOS, ktery bude tvorit vypln mezi
jednotlivymi cyklodextriny tak, aby si stericky navzajem nebranily.

Dohromady tedy reagovaly rozpoustédlo tvorené methanolem a vodou, prekur-
zor, TEOS a kysely katalyzator (HC1). Podle poskytnutych tabulek byl vypocitan
spravny pomér jednotlivych reaktantt (0,5 moldrnich % CD derivatu vacéi TE-
OS), byla také zjisténa teplota rozkladu prekurzoru pomoci TGA (viz obrazek
4.2) a rozpustnost prekurzoru v ruznych rozpoustédlech. TGA uréila, Ze teplota
rozkladu prekurzoru je kolem 170 °C. Tato teplota urcité nebude pri sol-gel reakci
prekrocena, proto neni problém pokracovat timto zbtsobem.
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Sol-gel procesy funguji za pritomnosti vody, ktera slouzi jako katalyzator.
Konkrétné hydrolyzuje koncovou alkoxyskupinu za vzniku alkoholu a koncové -OH
skupiny. Jelikoz prekurzor obsahuje tti alkoxyskupiny, je tfeba, aby voda odhydro-
lyzovala pravé dvé — to povede k vytvoreni vldkna. Pokud by jich odhydrolyzovala
vice, vznikne ¢astice nebo gel, pokud méné, vznikne maximalné dimer. Z tohoto
poznatku lze usuzovat, ze mnozstvi vody je treba dostatecné kontrolovat, aby
reakce probihala spravné.

Problém u cyklodextrinu je, ze snadno vodu vaze pomoci vodikovych mustki
a dalsi, Zze neni tak snadné jeho derivaty rozpustit. V pripadé této prace byly
vyzkouseny ethanol, ethanol s vodou, methanol, methanol s vodou, DMSO, isopro-
pylalkohol a methoxyethanol.

Rozpustnost v ethanolu (i s vodou) byla velmi Spatné, v ¢istém methanolu byla
pri vysoké teploté dobra, ale s casem se produkt vysrazel zpét bez jakéhokoliv
vysledku. Methoxyethanol také nefungoval dostate¢né, proto byly pro reakce pou-
zity predevsim DMSO, isopropylalkohol a methanol s vodou v poméru maximélné

1:20 (V/V).

V sekci 3.2.1 je uvedena reakce v prostiedi methanolu s vodou. Pti této syntéze
se opravdu piiprava vldken zdafila, stejné jako pii reakci s IPA (bude rozvedeno
dédle v diskuzi). Pri reakci s DMSO se vSak ani po nékolika tydnech nedostavily
zadné viditelné znamky gelovaténi. Dale byly vyzkousSeny rizné poméry reaktanti
a ruzné teploty. Jako optimalni se ukdzalo byt 0,5 molarnich % a teplota kolem 60 °C.

Kinetika sol-gel reakci byla sledovana pomoci FT-IR spektroskopie, na které
je mozno pozorovat drobné zmény mezi asymetrickymi vazbami. Kdyz dostatecné
vzroste mnozstvi Si-O-Si vazeb, lze usuzovat, ze sol-gel reakce probiha spravné
a podle poméru mezi zanikajicim peakem alkoxyskupin a zvétsujicim se peakem
v oblasti Si-O-Si vazeb lze také zhruba urcit, kdy reakci ukoncit. To bylo provedeno
i v pripadé této BP.

Po sol-gel reakci je casto viskozita roztoku prilis malé pro tvorbu vlaken. Proto
je jesté treba néjakou cast rozpoustédla opatrné oddestilovat. V pripadé sol-gelu
s IPA se podarilo dokonce vytvorit takové mnozstvi viskézniho roztoku, zZe na ném
bylo mozné provést méreni viskozity: 163 mPa-s. Roztok takové viskozity je jiz
mozné zvlaknit, a proto byl prenesen do Hml injekéni strikacky s kovovou jehlou.
Stiikacka byla vlozena do davkovaciho zafizeni a na jehlu byla pripnuta jedna
elektroda. Druha elektroda byla ve vzdalenosti 25 cm. Vldkna se podarilo vytah-
nout pri napéti 25 kV pri davkovani 1,5 ml/h. Na prvni pohled bylo zjevné i malé
mnozstvi kapek, které byly taktéz tahdny ven ze stiikacky spolu s vldkny (ukazuje
na stale nedostatecnou viskozitu solu). Vldkna jsou vidét na fotografii porizené
pomoci skenovaci elektronové mikroskopie pri zvétseni 10000 a 15000 krat (4.3 a 4.4).
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7 obrazkt lze snadno rozpoznat, ze se opravdu jedna o nanovldkna. Problémem
se zdaji byt shluky rozpoustédla (kapky), které tvori velké méchytky. Je ale jisté,
ze sol-gel byl proveden za spravnych podminek, protoze se podarilo vytahat i vlakna.

Tato vlakna byla nasledné charakterizovana pomoci FT-IR spektroskopie
a EDS. Zadn4 z uvedenych charakteristik avSak neprokazala, ze by vldkna mohla
obsahovat i cyklodextriny. Pro ilustraci viz obrazek 4.5, na kterém je vidét EDS
analyza vldken. V této analyze byl hledan obsah dusiku, ktery by ukazoval na
mocovinovou spojku zabudovanou v fetézci. Vsechny analyzy ale mély pro takto
maly obsah CD struktur ve vlaknech prilis vysoké detekéni limity. A tak bohuzel
nelze urcit, zda vldkna pripravend zminénym postupem opravdu CD obsahuji,
nebo ne.

Obréazek 4.5: EDS analyza vlaken
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4.3 Funkcionalizace jiz pripravenych vlaken z TEOS

Po netispésich s vytvorenymi vlakny bylo rozhodnuto, ze bude jesté vyzkousen
jiny zptsob zabudovani CD do vlaken, a to opét pomoci metody sol-gel. Tentokrate
vsak povrchovou funkcionalizaci jiz pripravenych TEOS vldken. Tato funkciona-
lizace probihala za kyselych podminek zptisobenych pritomnosti HCI, nebo bez
pridani kyseliny. Bylo sice pripraveno 6 roztoku, které reagovaly po riznou dobu
a za ruznych kyselosti, avsak vSechna vlakna nésledné vykazovala stejné vlastnosti.

I tato vlakna byla analyzovana pomoci EDS, FT-IR spektroskopie, TGA a SEM.
Avsak FT-IR ani SEM neprokazaly zadné rozdily mezi ¢istym a funkcionalizovanym
TEOS (viz obrazky SEM analyzy 4.6 a 4.7).

Obrazek 4.6: SEM — CD

funkcionalizovangch vlaken Obrézek 4.7: SEM - éistych TEOS vldken

Analyza EDS navzdory nevhodné povaze pro monitorovani lehkych prvki
nicméné dokéazala odhalit stopové mnozstvi dusiku ktery muze pochazet z mocovi-
nové spojky mezi prekurzorem a TEOS vlaknem. EDS také ukazuje pomérové vétsi
mnozstvi uhliku u funkcionalizovaného vlakna, ktery ukazuje na néjaky organicky
utvar na povrchu (viz obrézek 4.8).

Obréazek 4.8: EDS ukazujici stopové mnozstvi dusiku na funkcionalizovaném
vldknu (¢ervené) oproti ¢istému TEOS vldknu (zluté)

39



Nejpresvedcivéjsi je pak TGA, ktera ukazala zjevny rozdil mezi obéma materialy
(viz obrézek 4.9). Na obrazku lze zaznamenat nejprve velky tbytek hmotnosti nad
100 °C, za ktery muze zcela jisté voda. Postupné jsou ale také jesté zrejmé dalsi
ubytky nutné zptisobené néjakou organickou strukturou.

100

3 Residue:
| 87.62% 800°C
08 0.9971mg) 0.3
R 5.921%
96
] Lo2 O
S % s
= 1 =
s =3
[o)] (0]
= ] 2
< 924 =
1 L 5
01 8

90 1

330.89°C

205.16°C

88
397.46°C 0.0
1 135.00°C 255.59°C

86 : : : . : : : ; - : : - - : ;
0 200 400 600 800

Temperature (°C) Universal V4.5A TA Instruments

Obrazek 4.9: TGA funkcionalizovanych vlaken

Slaba dikazova detekce zptisobena velmi nizkym obsahem silylovanych CD
ve strukture byla dtvodem, pro¢ bylo rozhodnuto o pouziti ponékud starsich
analytickych metod, které ale kupodivu pfinesly velice slibné vysledky. Jedné
se v prvni tadé o jednoduchy dtikaz funkcionalizace pomoci kyseliny sirové
a nasledného zahrati v peci, po kterém je vidét na povrchu funkcionalizovanych
vldken hnéda struktura (dehydratovanad pomoci kyseliny sirové). Takto provedend
karbonizace ukazuje bezesporny rozdil mezi povrchy obou materiala. TEOS
zustava Cisty, zatimco funkcionalizovany material je pokryt nacernalou barvou
zpusobenou pritomnosti uhliku (viz porovnani obrazkua 4.10 a 4.11). Oba materidly
byl ponechany v kyseliné i v peci po stejnou dobu. Vysledek analyzy tedy lze jed-
noznacné povazovat za dikaz, ze na povrchu vlaken je obsazena organicka struktura.
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Obrazek 4.10: Vysledek po karbonizaci — Obrézek 4.11: Vysledek po karbonizaci —
¢isty TEOS bez viditelného obsahu CD modifikovany TEOS s evidentnim
uhliku obsahem uhliku na povrchu

Dalsi neprimy dikaz CD obsazeného na povrchu vldkna byl proveden pomoci
spektrometrickych méreni absorbance MM na UV-Vis. Vzorek s kfemic¢itymi vldkny
spojenymi benzenovou spojkou a prekurzorem funkcionalizovany TEOS byly v pra-
videlnych intervalech sledovany pomoci UV-Vis spektroskopie. Predpoklad byl, Ze
vlakna obsahujici CD, budou MM slabé vazat do kavity, zatimco druha vlakna ni-
koliv. Tato teorie se ukdzala byt velmi spravna. Spektrum na obrazku 4.12 ukazuje
pokles absorbance kolem vlnové délky 670 nm pouze pro funkcionalizovany TEOS
pomoci CD. Druhy typ vlaken s organokremicitou strukturou viitbec nevykazoval
schopnost vazat MM.

Absorbance v zavislosti na vinové délce
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Obrézek 4.12: Rozdil mezi absorbanci MM pro benzenem linkované
organoktremicita vlakna a CD funkcionalizovana vlakna
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Provedeno bylo mnohem vice analyz, z nichz spousta selhala nebo neukazova-
la rozdily mezi jednotlivymi materialy tak razantné. Nicméné byla provedena jesté
posledni vizudlni analyza, kterou je také vhodné zminit, a kterd jesté jednou jasné
dokazuje odlisnost ¢istych TEOS vlaken od téch funkcializovanych pomoci prekur-
zoru. Po ponofeni obou druhii vlaken do roztoku RB a nasledném promyti vodou se
ukazuje, ze pouhy TEOS nesorbuje RB. Ten tedy ziistava bily, zatimco struktura
s funkcionalizaci je i pTres aplikaci vody stale rtzova. Jako dikaz poslouzi obrazky
4.13 a 4.14.

Obréazek 4.14: Povrch vlaken s CD
strukturou je stale rizovy i po
dikladném promyti vodou

Obrézek 4.13: Cistd TEOS vldkna — RB
se vymyl do vody
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5 Zaveér

Cile této BP byly: syntéza cyklodextrinového prekurzoru, priprava cyklodextri-
novych organosilanovych nanovlédken a analyza cyklodextrinovych organosilanovych
nanovlaken.

Ctyikrokovou syntézou byl nasyntetizovan monosilylovany cyklodextrinovy
prekurzor, pricemz vytézky této syntézy byly velmi vysoké i po Cisténi produkti.
V jednom pripadé se dokonce podarilo v literature zminény vytézek presahnout.

Prekurzor byl déale polymerizovan spolu s TEOS pomoci sol-gel metody a zvlak-
nén z jehly. Jelikoz vsak pro prilis maly obsah cyklodextrinti ve struktute a casové
narocnou pripravu nebylo mozné potvrdit inkorporaci CD do vldken, byl proveden
jesté jiny zptisob pripravy — pomoci funkcionalizace povrchu predpripravenych
TEOS vlaken. Tato vlakna se podarfilo charakterizovat pomoci TGA, EDS a UV-
Vis. VSechny zminéné analyzy potvrzuji spravnost povrchové modifikace, coz vede
k zavéru, ze cile prace byly do posledniho splnény.

Do budoucna se bude jisté snaha o pripravu hybridnich cyklodextrinovych
vlaken jesté zvysSovat, protoze slibuji pifinos v nejriznéjsich odvétvich chemie,
biologie i mediciny. Je mozné, ze se drive nebo pozdéji podaii nasyntetizovat
pozadovand vlakna sol-gel metodou zminénou v této BP o takové koncentraci CD,
ze se jednoznacné kazdou charakterizacni metodou potvrdi jejich povaha. Tato
prace svymi poznatky jisté prispéje k ukazani spravného sméru v této doposud
neprilis probadané problematice a bude vybornym odrazovym miistkem pro budouci
vyzkum.
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