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ANOTACE:

Cilem této diplomové prace bylo prozkoumat chovani roztokt biodegradabilnich
polyesteri, jak zmeéna rozpoustédel a teplota skladovani ovlivni jejich zvlaknitelnost.
V teoretické Casti je Ctenaf struCné€ seznamen s typy biodegradabilnich polyestera a jejich
vyuzitim ve tkanovém inzenyrstvi. Dals§i casti se zabyvaji procesem elektrostatického
zvlakniovani, polymernimi rozpoustédly a vlivy téchto rozpoustédel. Experimentalni ¢ast pak
fesi problematiku zvlaknitelnosti biodegradabilnich polyestert, jako je PCL (polykaprokaton)
a kopolymer PLCL (70 : 30), a vliv pouziti odliSnych rozpoustédel na zvlaknitelnost téchto
polymert. Taktéz byl sledovan dopad rozdilné teploty uskladnéni roztokd na proces

elektrostatického zvlaknovani a kvalitu vyrobeného materialu z hlediska primért vlaken.
KLICOVA SLOVA:

Degradace, polykaprolakton, elektrostatické zvlaknovani, skladovani

ANOTTATION:

The aim of this thesis was to investigate behavior of biodegradable polyester solutions, how
changing solvents and storage temperature will affect their spinnability. In the theoretical part,
the reader is briefly introduced to the types of biodegradable polyesters and their use in tissue
engineering. Other sections deal with the electrospinning process, polymer solvents and the
effects of these solvents. The experimental part then deals with the issue of spinnability of
biodegradable polyesters, such as PCL (polycaprocatone) and PLCL copolymer (70 : 30), and
the effect of the use of different solvents on the spinnability of these polymers. The impact of
different solution storage temperatures on the electrospinning process and the quality of the

produced material in terms of fiber diameters.
KEY WORDS:

Degradation, polycaprolactone, electrospinning, storage
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1 Uvod

Tato diplomova prace se zabyva zkouméanim efektu rozliSnych rozpoustédel a teplot
skladovani na zvlaknitelnost biodegradabilnich polyesterd. Zkoumani vlivu rozpoustédel na
rizné biodegradabilni polymerni roztoky je dilezité nejen pro jejich zvlaknitelnost, ale i pro
jejich nasledné vyuziti. Vyrobky z biodegradabilnich polymert se totiz dostavaji do pifimého
kontaktu s lidskym télem, a to nejen s pokozkou, ale mnohem castéji jsou tyto materidly ve

tkafiovém inzenyrstvi vlozeny ptfimo do lidského téla.

Polymery pro tkanové inzenyrstvi a produkty z nich jsou tak pod velkym drobnohledem,
jelikoz tyto materidly musi byt pro lidské télo bezpecné. To znamena, ze musi byt zcela
netoxické a nesmi vyvolavat reakci imunitniho systému. Dale by tyto materialy mély dosahovat
co nejvhodnéjSich mechanickych vlastnosti, a to pevnosti v tahu, ohybu, smyku, praméru
vlaken ¢i porezity vysledného materialu, to vSe na zaklad¢ typu nahrazované tkané a mista
pusobeni. VSechny tyto vlastnosti by si dany material mél udrzet po dobu, nez dojde k vytvoreni

nové pozadované tkang.

V teoretické Casti této diplomové prace se Ctenar seznami s dulezitymi prvky pro
porozumeéni biodegradabilnim polyesteram, jaké maji vyuziti ve tkanovém inzenyrstvi a
procesu elektrostatického zvlakfiovani. Dale je Ctenar obeznamen s rozpoustédly, ktera hraji
podstatnou roli v polymernich roztocich. Bohuzel se odborna literatura vénuje tématu
hodnoceni stability polymernich materiall ve zvlaknovacich roztocich pro elektrostatické
zvlakniovani velmi malo a nebylo mozné vytvofit na toto téma plnohodnotnou resersi. AvSak
problematika je naznaCena diky literatufe zaméfené na volbu rozpoustédlovych systému a

volbou méné rizikovych rozpoustédel z hlediska zdravotniho i environmentalniho.

Experimentalni Cast této prace se zabyva sledovanim polymeru PCL ve dvou variantach
molekulovych hmotnosti Mn = 45 000, Mn = 80 000 a kopolymeru PLCL a vlivu rozdilnych
rozpoustédel na tyto polymery, a to z hlediska zvlaknitelnosti polymernich roztoki z nich
vyrobenych a schopnosti roztoka zvlakfiovat pomoci elektrostatického zvlaknovani z jehly.
Taktéz byl sledovan vliv teploty uskladnéni téchto polymernich roztoki nejen na samotny
proces elektrostatického zvlaknovani, ale hlavné na to, jak se uskladnéni a rGzny typ

rozpoustédel projevi na vysledném materialu.
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2 Teoreticka cast

Hlavnim cilem této prace je tvorba nanovlakenného materialu z roztoku slozenych z PCL
a PLCL (kopolymer kaprolaktonu s kyselinou mlécnou) v kombinaci s riiznymi rozpoustédly a
sledovani zmén, které probihaji vlivem doby uskladnéni, a to i za rozdilnych teplotnich
podminek. Proto Cast reserSe se bude témto biodegradabilnim polyesterim vénovat obSirnéji.
Dalsi ¢ast se zaméfi na tkafiové inzenyrstvi, ve kterém jsou tyto polymery pouzity, a princip
vyroby vlakenné vrstvy za pomoci elektrostatického zvlakiovani, diky kterému byl zvlaknén
material pro experimentalni Cast. Zavér teoretické casti bude vénovan vlivu odlisnych

rozpoustédel nejen na zvlaknitelnost danych polymert.

2.1. Biodegradabilni polyestery

Biodegradabilni polyestery jsou v soucasné dobé nejvice vyuzivany a testovany jako
zakladni materialy ve tkanovém inzenyrstvi pfi vyrobé scaffoldd. Pro vétSinu materiala
vyuzivanych ve tkanovém inzenyrstvi jsou dulezité jejich biokompatibilni a biodegradabilni
vlastnosti spolecné s povrchovymi vlastnostmi, které podporuji proliferaci a usazovani bunek

na povrchu materialu (1).

Biodegradabilni polyestery jsou diky vyskytu esterové vazby ve své struktuie
vyuzitelnym materialem nejen z hlediska vynikajicich biologickych vlastnosti, kterymi jsou
biokompatibilita a biodegradabilita, ale tyto polymery taktéz dosahuji i skvélych fyzikalnich a
chemickych vlastnosti. Biodegradabilni polyestery se vyznacCuji tim, ze ve své chemické
struktufe obsahuji esterovou skupinu, viz obrazek 1. Biologicky rozlozitelné polyestery se
mohu rozkladat diky kombinaci podstatnych rysua struktury hlavniho fetézce s uritym stupném

hydrofilnosti a krystalinity (1, 2).

R~ OR
Obrazek 1: Strukturdlni vzorec esterové skupiny, prevzato z (3)
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Biodegradabilni polyestery jsou téméf jedinymi biologicky odbouratelnymi
slouCeninami, jez dosahuji vysoké molekulové hmotnosti. Tyto polymery lze rozdélit do dvou
skupin na zaklad€ vazby jejich monomernich skupin. Prvni skupinou jsou nize vice rozepsané
polyhydroxyalkanoaty. Jedna se o polymery, jez jsou syntetizované z karboxylovych kyselin.
Mezi tyto polymery patii Casto pouzivané polyestery, jako jsou PGA, PCL, PLA. Druhou
skupinu pfedstavuji poly(alkylendikarboxylaty), tyto polymery jsou vyrobeny pomoci
polykondenzace diold a dikarboxylovych kyselin, mezi které spada PBS a PES (1, 2, 4).

2.1.1.Polymer kyseliny glykolové

Polymer PGA, zanglického: Polyglycolic acid, je nejzakladnéjSim alifatickym
polyesterem, viz obrazek 2. Tento polymer spadd mezi termoplastické biodegradabilni
polymery. Jeho teplota Tr, se pohybuje okolo 225-230 °C a Ty mezi 35-40 °C. Diky své vysoké
pevnosti se PGA pouziva naptiklad jako implantat pfi napravé kostnich zlomenin ve forme
Cepu, Sroubu, plati a tyCi. AvSak jako u vétSiny syntetickych biodegradabilni materialt byly
pozorovany nezadouci ucinky, v tomto pfipadé ve formé selhani fixace, dislokace zlomeniny
nebo zanétliva reakce vici cizimu t€lesu. Vyskyt t€chto nezadoucich ucinkl je pfimo imérny

véku pacienta, u mladsich pacientd byly proto spatfeny jen ziidkakdy (5).

Procento krystalinity se u PGA pohybuje mezi 35-50 %, v ptipad€ vyuziti steht in-vitro
se jeho celkova degradace pohybuje okolo 20 dnti. Vyrobeny nanovlakenny material z PGA
vSak disledkem své degradace po 7 dnech pfichazi o 50 % své pevnosti. Degradace in-vitro
probiha vlivem enzymaticky katalyzovaného stépeni (hydrolyzy). PGA je nerozpustny ve
vétsing organickych rozpoustédel, az na ta rozpoustédla, ktera obsahuji vysoké procento fluoru,

jako napftiklad v 1,1,1,3,3,3 hexafluoro-2-propanol (6-8).

H—fo—CHz—ﬁ—o—CHz—ﬁ OH
n
0 O

Obrdzek 2: Strukturalni vzorec PGA, prevzato z (9)
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2.1.2.Polymer kyseliny mlé¢né

Polymer PLA, z anglického Polylactic acid, spada mezi termoplastické alifatické
polyestery, viz obrazek 3. Komer¢n¢ vyuzivany PLA dosahuje teploty tani (Tm) kolem 142 °C
a skelného prechodu (Tg) 55 °C. Oproti PGA vsak tento polymer obsahuje v kazdé funkcni
jednotce methylovou skupinu, degraduje pomaleji a je vice hydrofobni. PLA je zcela rozpustny
v rozpoustédlech, jako je dioxan, acetonitril, chloroform, zatimco jen castecné rozpustny
v toluenu a acetonu. PLA je zcela nerozpustny ve vodé, alkoholech ¢i linearnich uhlovodicich.
Vlivem chirality diesteru kyseliny existuji tfi rizné formy monomeru, dvé stereoizomerni
L- (L-LA) a D- (D-LA) formy a jedna racemicka D (DL-LA) forma. Tyto formy vypovidaji
o rozdilné prostorové orientaci atomarnich vazeb a tato prostorova orientace ovliviiuje vysledné

vlastnosti polymeru (10, 11).

Chiralita LA jednotek poskytuje moznost manipulovat nejen s fyzikalnimi a
mechanickymi vlastnostmi PLA, ale taktéz s rychlosti jeho degradace. Stereoizomerni L-LA a
D-LA (PLLA) formy vytvafeji izotakticky polymerni fetézec, ktery se nachazi
v semikristalické formeé, dosahujici mezi 37-72 % stupné krystalinity. Ma vys$i pevnost,
teplotu Tr, kolem 175 °C, teplotou T 50-80 °C a pomalejsi degradaci, nez je tomu u racemické
D formy. D (PDLLA) ma atakticky uspofadany polymerni fetézec, coz znamena, ze dany
fetézec je amorfni, a tedy i vice flexibilni, bez pevného bodu tani a dosahuje rychlejSich

degradaci (10, 11).
e
H—Eo—CH —<|:| OH
n
0

Obrazek 3: Strukturalni vzorec PLA, prevzato z (9)
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2.1.3.Polykaprolakton

Polymer PCL, z anglického poly(e-caprolactone), je semikristalicky polymerem. PCL je
biodegradabilni polymer s krystalinitou dosahujici 45-67 %, viz obrazek 4. PCL disponuje proti
jinym polymerim vyjimecnymi vlastnostmi, jako je Ty —60 °C a T kolem 60 °C, pro pouziti
ve zdravotnictvi. AvS§ak PCL m4 mnohem delsi dobu degradace nez vySe zminéné polyestery.
Avsak po n¢jaké dobé diky pokrokiim ve zdravotnictvi a tkanovém inzenyrstvi jejich piinos
vzrostl. Jelikoz pti fyziologické teploté nabyva kaucukovitého stavu, nalezl PCL vyuziti ve

tkanovém inzenyrstvi ve formé scaffoldt a dlouhodobém uvolrniovani 1éciv (12, 13).

Celkova degradace PCL se pohybuje mezi 2—3 roky, délka této degradace je zapfiCinéna
mnozstvim hydrofobnich -CH> skupin v jeho zakladni struktufe. K degradace PCL dochazi
vlivem hydrolyzy esterové vazby a pusobenim mikroorganismi. PCL je zcela rozpustny
polymer v 1,4-dioxanu, chloroformu atd. K degradaci tohoto polymeru dochazi po mnohem
delsi dob€, nez je tomu u ostatnich biodegradabilnich polyestert, proto nalezl Castéjsi vyuZiti
v nahradach a pfi regeneraci tvrdsich tkani, jako jsou kosti. AvSak pfi snizeni jeho molekularni
hmotnosti a s tim spojeni zkraceni Casu degradace se da pouzit i pii regeneraci mékkych tkani

(12, 13).

H—EO—GCHz—tﬁJIHOH

Obrdzek 4: Strukturalni vzorec PCL, prevzato z (9)

2.1.4. Poly(lactic-co-glycolic)

Polymer PLGA, z anglického poly(lactic-co-glycolic acid), je kopolymerem kyseliny
mlécné a kyseliny glykolové. PLGA patii mezi nejvice vyuzivané biodegradabilni polyestery
pro tkanové inzenyrstvi, viz obrazek 5. Teplota tani a skelného prechodu je ovliviiovana
pomeérem kyseliny mlécné s kyselinou glykolovou v jeho struktufe. Typicky pouzivané PLGA
polymery v hmotnostnich pomérech 50 : 50 LA a GL dosahuji T, 40-60 °C. PLGA muze
dosahovat jak plné amorfni struktury, tak 1 semikrystalické s vysokym obsahem krystalinity.

Avsak u PLGA se spiSe pouziva oznaCeni amorfniho polymery (5, 14).
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Svou popularitu ve tkafiovém inzenyrstvi si nasel diky své skvélé biokompatibilité a
variabilni biodegradabilité, kterd je urCena pomérem kyseliny mlécné a kyseliny glykolové
v jeho fetézci. Oproti jeho stavebnim homopolymerum je skvéle rozpustny ve velké Skale
rozpoustédel. Pii vyskytu vétsiho poméru kyseliny mlécné je rozpustny v rozpoustédlech na
bazi chloru. S vys$§im pomérem kyseliny glykolové je zapotiebi rozpoustédla na bazi fluoru,
kterym je naptiklad hexafluoro-2-propanol. Degradace PLGA dochazi pomoci hydrolyzy jeho
esterovych vazeb (5, 14).

Obrazek 5: Strukturdini vzorec PLGA, prevzato z (15)

2.1.5.Poly(L-lactide-co-g-kaprolakton)

Polymer PLCL, taktéz znam pod zkratkou P(LLA-CL), z anglického poly(L-lactide-co-
g-caprolactone), je kopolymerem kyseliny mlécné a kaprolaktonu, viz obrazek 6. PLCL lze
vyrobit v riznych variantach, a to na zakladé poméru kyseliny mlécné a polykaprolaktonu.
Nejcastéji se vyuziva PLA a PCL v hmotnostnich pomérech 90 : 10 nebo 70 : 30. Tento pomér
pak vypovida o naslednych fyzikalnich, mechanickych a degradabilnich vlastnostech
vysledného materialu. Degradace PLCL a ostatnich biodegradabilnich polyesterti je obvykle
zpusobena hydrolyzou esterovych vazeb v hlavnim fetézci, vlivem této degradace pak dochazi
k formovani karboxylovych kyselin na koncich fetézcu, které funguji jako katalyzator reakce.
Nasledkem ¢eho dochazi k tvorbé kyseliny 6-hydroxykapronové, kyseliny mlécné a oligomert

(16, 17).

Obrazek 6: Strukturdalni vzorec PLCL, prevzato z (18)
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2.2. Tkanové inzenyrstvi

Tkanové inzenyrstvi je komplexni obor, vyuzivajici poznatkli zinzenyrstvi a
biologickych véd pro vyvoj biologickych nahrad, které maji upln€ obnovit, udrzet nebo zlepsit
fungovani tkani. Tkanoveé inzenyrstvi se zabyva zkouméanim moznosti vyuziti bunék v interakci
s predem vyrobenymi strukturami pro nahrady tkani ¢i organd. Vyuziti pfedem vyrobenych
struktur je podstatnou ¢asti tkanového inzenyrstvi. Takovymto strukturdm se fika tkanoveé
nosice neboli scaffoldy. Scaffoldy ve tkaniovém inzenyrstvi hraji vyznamnou roli, jelikoz butiky

samotné nedokazi vytvaret komplexni tfi dimenzionalni struktury (19).

Scaffoldy pro tkanové inzenyrstvi musi spliiovat Sirokou Skalu funkci. Jejich struktura
musi byt co nejvice podobna mezibunééné hmot€, coz znamena, ze dana struktura musi vytvaret
co mozna nejlepsi prostredi pro proliferaci, adhezi a migraci bunek. Scaffold tedy musi mit
dostateCné mnozstvi a velikost pora a taktéz povrch, ktery bude pro buriky dostatecné
adhezivni. Pro spravné fungovani je dulezitou soucasti biokompatibilita scaffoldu. To znamena,
ze dana struktura by se méla materialng blizit lidskému organismu, neméla by byt toxicka, aby
nedochazelo kvytvafeni zbyteénych komplikaci ¢i odmitnuti dané struktury télem.
Biodegradabilita patii k nejdulezitéjsi vlastnosti materialt, které vyuziva tkanové inzenyrstvi,
jelikoz je fyziologicky vyhodnéj$i, pokud dojde k degradaci a odstranéni daného materialu
télem, nez delat dalsi zdravotnické zakroky. Mezi nejvice vyuzivané biodegradabilni materialy

fadime biodegradabilni polyestery (20).

2.2.1.Biodegradabilita

Pro nékteré materialy, které jsou vyuzivany ve tkanovém inzenyrstvi, je dulezité, aby
u nich dochézelo k procesu biodegradace. Tento proces je vlastni at’ uz nékterym ptirodnim tak
i syntetickym polymerim. AvSak syntetické polymery maji jednu vyhodu, a to
modifikovatelnost dle jejich pozadavku na pouziti. Biodegradace degradabilnich polymeru je
definovana jako chemicka degradace materiald vlivem enzymatické prace mikroorganismd,
jako jsou bakterie, houby nebo fasy. Biodegradace se fadi mezi typ degradace polymeru
zahrnujici biologické aktivity, pfi které dochazi ke zméné chemického slozeni, strukturnich a
mechanickych vlastnosti polymeru na snadno metabolizovatelné produkty. K degradaci
ptirodnich polymerd, jako jsou proteiny a sacharidy, dochazi vlivem oxidace a hydrolyzy. Pfi
procesu biodegradace se polymery pomoci metabolizace rozkladaji na oxid uhli¢ity, methan a

vodu (21, 22).
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2.2.2.Klasifikace biodegradabilnich polymeru
Biodegradabilni polymery se daji rozdélit dle n€kolika kategorii. Takovéto kategorie
mohou byt vytvoreny na zakladé vyuzitelnosti, ekonomické narocnosti vyroby, chemického

slozeni... Nize jsou rozdéleny polymery na zakladé jejich puvodu, viz obrazek ¢. 7 (22).

[ Biodegradabilni polymery ]

! l

[Pﬁrodm’ biodegradabilni polymery ] [Syntctické biodegradabilni polymery ]
Biopolyr'nely ziskané z Bi()‘ﬁolyl‘ne‘l'?' f\vissvksm(éI zr [l:l“'irod?i;h [ Alifatické polyestery ] Poly (vinylalkohol)
biomasy nebo geneticky modifikovanye X jraly (yhaceeat]
organismu
H> Polyhydroxyalkanoat
A4 Y
( g
Folpseckanily l Folypepidy :)mlonoTt]l]u ze syntetickych
Poly-3- " 9%&(‘0 9 monomeri
hydroxybutyrit pEvecn
A
— termoplasticky zesitované
Skrob > Kukufi¢na lipidy "y
bilkovina : Poly(hydroxybutyrate-co- kyselina
hydroxyvalerate) H»  polymlécna
(PLA) Lp polycaprolactone
(PCL)
—p  Celulozaa Pienicny
jeji derivity > Slf:‘t‘:“ el
-  glykolovi polybutylene
(PGA) > succinate
(PBS)
Sojovy protei
__p lignocelulozovy > 0Jovy proteiy :
komplex poly ——
“» (lactic-co-glycolic) polyblft)lene
(PLGA) B suc?mate
> Kolagen a Zelatina adipate
(PBSA)
Chitin a
chitosan
H»  Kasein a kaseindty
. Gums
Ly Syrovitkovy protein

Obrazek 7: Klasifikace biodegradabilnich polymerii, prevzato a preloZeno z (22)
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2.2.3. Biokompatibilita

Dalsim z dulezitych pojmu pro tkanové inzenyrstvi je biokompatibilita. Biokompatibilita
vypovida o chovani ciziho materidlu v organismu, kdy je zapotfebi, aby dané téleso
interagovalo s organismem §etrné. Jelikoz kazdy zivy organismus rozpozna cizi téleso, které do
n¢] nepatii, zaCne na né reagovat imunitni systém. Proto je zapotiebi, aby téleso
implementované do téla bylo z latek podobnych organismu, podobné strukturou ¢i povrchem a

tvarem, aby se minimalizovala rizika (23).
Proto md biokompatibilita nékolik zdkladnich definic:

- Material, z kterého se nevylucuji pro télo toxické slouceniny ani nevyvolava imunitni
odpoveéd’ daného organismu.

- Funkce materidlu musi generovat vhodnou biologickou odezvu pii konkrétnich
aplikacich.

- Porovnani tkanové odpovédi materialu implantovaného v t€le hostitele tkariovou
odpovédi rozpoznanou jako vhodny kontrolni material.

- Material, musi spliiovat svoji funkci s respektem k l1ékarské terapii bez vyvolavani
vedlejsich ucinka piijemce a generoval nejvhodnéjsi tkariovou a bunéénou odezvu.

- Implementovany material funguje v souladu s tkéani, aniz by vytvarel jakékoli zmény.

Biokompatibilita

Vlastnosti
materialu

Obrdzek 8: Diagram biokompatibility, prevzato a preloZeno z (23)
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2.2.4. Vyuziti biodegradabilnich polyesterovych materialu v mediciné

Textilni materialy byly vyuzivany ve zdravotnictvi uz odjakziva. AvSak pocatecni vyuziti
ptirodnich materialt nebylo zcela vyhodné, jelikoz tyto materialy mohly vyvolat velky pocet
vedlejsich efekta na fyziologii daného organismu. Proto bylo tieba pochopit, pro¢ k takovymto
vedlejs§im uc¢inkim dochazi a jak jejich vzniku zamezit. Z pocatku byla tendence vyuzivat
pfirodni materialy, ale vyuziti téchto materialt je omezené, a to z divodu jejich struktury i
mechanickych vlastnosti. Syntetické materialy v§ak tato omezeni dokazi kompenzovat, a to tim,
ze jsme schopni vytvofit polymerni materialy pfesné pro konkrétni funkci, kterou maji zastavat

(11, 22).

Biodegradabilni polyestery, jako jsou PLGA, PLA a PCL, patii mezi nejpouzivangjsi
polymerni materialy pro stehy, dodavani 1é¢iv a implantacni struktury. Polymer PLGA se zacal
bézné vyuzivat pro Sici nit€ uz v 70. letech 20. stoleti a rozsah jeho pouziti se nadale zvétSoval.
Dnes dokaze zastat ulohu fixacnich Sroubt kosti, platd, pouziva se jako kotva, pfi naprave kyly,
jako uméla kaze ¢i se jim mohou podavat 1éCiva. Polymer PLA diky své vysoké mechanické
pevnosti nalezl komer¢ni vyuziti o néco pozdéji, a to v 90. letech 20. stoleti. Dnes se vyuziva
pro fixovani kosti pifi zlomeninach, jako fixacni Srouby kosti, opravach menisku,
rekonstruk¢nich operacich ¢i jako scaffold. Ukazuje se vSak, Ze pevnost PLA muze zapficiniovat
Spatnou fixaci kosti béhem opétovné modelace. Polymer PCL taktéz nalezl vyuziti az v 90.
letech 20. stoleti, spole¢né se vznikem tkanového inzenyrstvi. PCL se vyuziva pii opravach

tkani, opravach srdecni chlopné, jako chirurgickeé sitky ¢i jako stenty, scaffoldy (11, 22).
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2.3. Elektrostatické zvlaknovani

Elektrostatické zvlaknovani je proces, pii kterém dochazi k tvorbé vldken za pomoci
elektricky nabitého proudu polymerniho roztoku, ptfipadné taveniny. Proces vyroby nanovlaken
pomoci elektrostatického zvlaknovani se vyvinul z elektrohydrodynamického sprejovani
(EHD), pti kterém dochazi k rozptylovani kapek roztoku vlivem elektrického napéti. AvSak po
vynalezu elektrostatického zvlakiiovani se usoudilo, ze tato metoda ma mnohonasobné vétsi
vyuziti pfi vyrob€ nanovlakenného materialu nez EHD, pfi kterém dochézi jen k vytvareni
drobnych kapek (24, 25).

Vldkna vyrobend procesem elektrostatického zvlaknovani se pohybuji svoji jemnosti
v fadech nanometrt, to znamena do 1000 nm. Zafizeni pro vyrobu vlaken elektrostatickym
zvlakniovanim z jehly se sklada z viz obrazek 9. Injek¢ni pumpa, injekéni stfikacka s kovovou

jehlou obsahujici polymerni roztok, kovovy kolektor a zdroj vysokého napéti (24, 25).

Injekéni Polymerni roztok Zvlaknéna

stiikacka ( 1 Cakna

I|||l|"l|l|lll|l

" _'""‘J;“"I Pf_

S ! Kovova jehla
Injeké¢ni pumpa /
— - Kovovy
kolektor

Zdroj vysokeého '
napéti I

Obrdzek 9: Schéma elektrostatického zvldkiiovani z jehly, prevzato a preloZzeno z (26)
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Pti elektrostatickém zvlaknovani se vyuziva dvou opacné nabitych elektrod, ¢i jedné
kladné nabité elektrody a uzemnéného kolektoru, kdy elektroda nabita kladn€ je piimo
v kontaktu s roztokem/taveninou polymeru. Druhd elektroda je pak upevnéna na kolektoru,
kolektorem muze byt jakykoli elektricky vodivy material. Na kladné elektrodé tedy dochazi
vlivem elektrického napéti k indukci elektrického naboje na povrchu polymerniho roztoku.
V moment, kdy elektrické pole nabyde takové sily, ze zacne piekonavat sily od povrchového
napéti roztoku, se na povrchu roztoku zacne vytvaret takzvany Taylorav kuzel a nasledné tazeni

vlaken z Taylorova kuzelu smérem ke kolektoru (24, 25).

2.3.1. Vlivy na zvlaknitelnost

Jelikoz pfti procesu elektrostatického zvlakniovani dochazi k vyrobée vlaken o velikostech
mikro/nano metrd, proces vyroby takovychto vlaken je nesmirné choulostivy na velky pocet
proménnych. Od proménnych, které jsou pfimo spojeny s konstrukci samotného elektrostaticky

zvlaknujiciho zafizeni, az po proménné, jez ¢lovéka nemusi hned napadnout.

Kvalita a jemnost vlaken vyrobeného vlakenného materialu je ovlivnéna riznymi
hledisky, vSechny tyto prvky by se daly rozdélit do nekolika podkategorii: presny typ
technologie elektrostatického zvlakniovani, vstupni rozméry, typ ¢i tvar a vlastnost elektricky
zvlaknujiciho zafizeni, a to jak zvladknovaci elektrody, tak kolektoru, vlastnosti spojené

s polymernim roztokem a okolni podminky (27).

a) Technologie elektrického zvlaknovani —

Zvoleny typ zafizeni pro elektrostatické zvlaknovani je prvni vyznamny prvek
ovlivilyjici vysledny nanovldkenny material. Mezi tyto technologie spada napiiklad klasické

zvlakniovani z jehly/tycky, koaxialni zvlaknovani (27).
b) Vstupni rozméry a vlastnosti elektrického zarizeni —

Vstupnimi rozmé&ry a vlastnostmi jako je typ pouzitého proudu, zda je stiidavy AC, nebo
stejnosmérny DC (v takovém piipadé hovofime o elektrostatickém zvlakiovani), jaké je
pouzité napéti, vzdalenost mezi kolektorem a zvlaknujicim prvkem, rychlost dodavani
polymerniho roztoku, typ kolektoru, tvarem elektrody, primérem a tvarem trysky/jehly ¢i

jiného davkovaciho zatizeni (27).
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¢) Vlastnostmi polymerniho roztoku/taveniny —

Vlastnosti polymerniho roztoku ¢i pfipadné taveniny jsou ovlivnény velkym mnozstvim
hledisek. Rozdil mezi roztokem a taveninou je v jejich koncentraci polymeru, a tak spjaté jeji
viskozité. Déle je proces elektrického zvlakiiovani ovlivnén typem pouzitého polymeru a typem
rozpoustédla v ném pouzitého, pomérem jednotlivych polymeri v kopolymeru, pomérem
rozpoustédla s polymerem, u nichz feS§ime, zda nedochazi k segregaci jednotlivych ¢asti ¢i

k samotné degradaci polymeru v polymernim roztoku (27).
d) Okolni podminky —

Elektrické zvlakinovani ovliviiuje rovnéz teplota a vlhkost prostfedi v kterém dochazi
k danému zvlaknovani, jelikoz teplota a vlhkost maji pfimo umérny vliv na rychlost odpafovani
rozpoustédla pfi samotném zvlaknovani avSak regulace téchto podminek je moznd pomoci

klimatizace ¢i v samotném zvlaknovacim zafizeni, jako je nanospider (27).

2.3.2.Rozpoustédlové systémy

V poslednich letech se vSeobecné zacal klast vétsi diraz na ekologii, a tak se
v elektrostatickém zvlakfiovani rozmohl pojem zelené zvladknovani pro tkanové inzenyrstvi.
Tento pojem vypovida o ekologictéjsim vyuziti méné toxickych rozpoustédel misto doposud
pouzivanych toxickych rozpoustédel, kterymi jsou chloroform, DMF atd. Pfi pouzivani
toxickych rozpoustédel mize dochazet k nedostatecnému odparovani rozpoustédla, takovéto
rozpoustédlo pak muze zistavat ve stopovém mnozstvi ve vyrobeném materialu, a tak vytvaret
potencialni komplikace. AvSak pii vyrobé materiali z netoxickych nebo méné toxickych
rozpousteédel k takovymto komplikacim nemize dochazet. Taktéz proto pouzivani netoxickych

rozpoustédel zvySuje biokompatibilitu materialu (28, 29).

Pouziti takovychto méné skodlivych rozpoustédel, jako jsou organické kyseliny (smes
kyseliny octové a kyseliny mravenci) se zvazuje hlavné pii vyrob€ materiala urenych pro
tkanové inzenyrstvi, diky ¢emuz nedochazi ke komplikacim ohledné denaturace proteind.
Taktéz pii pouziti téchto méné toxickych rozpoustédel se snizuje pravdépodobnost Grazi
technikti ve vyrob€, snizuji se naroky na management odpadu a také se snizuji dopady na strojni

zatizeni (28, 29).
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Netoxicka rozpoustédla, ktera jsou Setrnd k zivotnimu prostiedi, a tudiz jsou vhodna
k vyrobé materialti urCenych ve tkanovém inzenyrstvi, vyzaduji peclivé hodnoceni jejich
kvality. V ptipadé pouzitych rozpoustédel, jako je smés kyseliny octové a kyseliny mravenci,
dovoluje vytvortit s pouzitim PCL polymeru stejnomérna vlakna bez zmény jejich fyzikalnich a
chemickych vlastnosti. Stejnomérného nanovldkenného materialu Ize dosahnout pii pouziti
10% 1 15% PCL koncentrace s rozpoustédly kyseliny octové s kyselinou mravenci. Ale pfi
vyskytu vody v dané smési se zrychluje proces degradace PCL vlivem hydrolyzy, a tak dojde
ke snizeni molekulové hmotnosti a koncentrace PCL a misto zvlakinovani vlaken zacne

dochazet k vytvareni koralkového efektu (30, 31).

2.3.3. Vliv rozpoustédel na zvlaknitelnost polymeru

Pro vlakenné materialy vyuzivané ve tkanovém inzenyrstvi je nesmirné dulezité, aby
vlakna dosahovala co mozna nejmensich priméri, ¢i dochazelo k vytvareni praméra
napodobujici morfologii pfirozené mezibunéné hmoty, jelikoz pii takovychto podminkach
dochazi co mozna k nejlepSimu rastu bun€k a vytvareni nové tkané. Proto je dulezité védét o

vlivu rozpoustédel na polymerni roztok, a tak i na vysledny vlakenny material (32, 33).

PCL je polymer rozpustny v halogenovych rozpoustédlech. U téchto rozpoustédel vSak
dochazi obvykle k vytvareni vlaken o prumérech vramci jednotek mikrometri. Proto je
podporovan vyzkum, jenz by vyfesil otazky mozné upravy morfologie a praiméra PCL vlaken.
Pti pouziti rozpoustédel, jako je chloroform, dochazi k vytvareni vlaken v ramci mikrometru,
presnéji kolem 3-5 um, kdezto pifi pouzivani rozpoustédel v kombinaci kyseliny octové
s kyselinou mravenci pro vyrobu materialu z PCL dochazi k vyrobé vlakenného materialu o
rozsahu prumért 150-450 nm. To poukazuje na moznosti manipulace priméra vlaken a tim i
morfologie materialu na zakladé zmeény molekulové hmotnosti polymeru. Pii nizs§i koncentraci
polymeru tak ve smési dochazi k vytvareni jemnéjSich vlaken, avSak se zvySujici se koncentraci
kyseliny mravenci ve smeési dochazi ke zvySovani nerovnomérnosti v prameéru vlaken. Rovnéz

zvySujicim se mnozstvim vodného média dochézi k urychleni degradace PCL (32, 33).
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Testovala se 1 rozpoustédla vysoce toxickd, jako jsou dimethylformamide (DMF),
tetrafluoroethylene, methylene chlorid, dichloroethane a pyridin. Nékteré z téchto polymera
dosahovaly skvélych vysledkd v ramci jemnosti vlaken, avSak komplikace se zachazenim
s témito rozpoustédly a nereprodukovatelnost jejich vysledka vedla k opusténi od jejich
zkoumani. Proto se vyzkum zaméfil na mozné pouziti méné toxickych rozpoustédel, ktera by
mohla napomoct k vyrob€ materialu v ramci nanometrt, se stejnym pramérem v celé délce a

aby dané vysledky byly stabilni a reprodukovatelné (30, 32).
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2.4. Elektronova mikroskopie

Jednou znejvyznamnéjSich metod vyuzivanych pro hodnoceni materiald v této
diplomové praci byla rastrovaci elektronova mikroskopie, proto je zde kapitola se struc¢né
veénujici této mikroskopii. S postupnym zdokonalovanim technologii a zmensovanim vyrobku
zacaly byt optické mikroskopy pro nékteré ucely znacné nedostacujici. Tyto podminky
umoznily vznik elektronovych mikroskopt, které svymi pozorovacimi schopnostmi znacné
predci optické mikroskopy. Jak jiz nazev sam napovida, pro funkci elektronového mikroskopu
se nevyuziva fotont, jak je tomu u optického mikroskopu, ale svazku elektronu, které umoziiuji
pozorovat dany objekt. Zakladni dva typy elektronovych mikroskopti viz obrazek 10, jsou
transmisni elektronovy mikroskop a rastrovaci elektronovy mikroskop. Mikroskopovani
elektronovymi mikroskopy probiha pfi nizsi atmosféfe nebo vakuu, aby nedochéazelo
k zeslabovani elektronového svazku (34).

T'EM SEM
zdroj elektron

svazek elektronn
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Obrazek 10: Elektronova mikroskopie, prevzato z (35)
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2.4.1. Transmisni mikroskopie

Transmisni elektronova mikroskopie, zkratka TEM, funguje podobnym zptisobem jako
opticky mikroskop. Pfi transmisni elektronové mikroskopii se vyuziva katody, ktera emituje
elektrony pomoci elektrického pole o napéti dosahujiciho 200 kV. Transmisni elektronovou
mikroskopii sledujeme vnitini strukturu vzorku, to znamena, ze jsme schopni pozorovat jeho
strukturni a mechanické vlastnosti. Pro transmisni mikroskopii je potieba pouzit vzorky s nizsi
tloustkou. Takovyto vzorek by mél idealné€ dosahovat tloustky 1 pum, jelikoz svazek elektront
musi byt schopen takovymto vzorkem projit. Pti vysSich tloustkach vzorku by tak dochéazelo
k pohlceni elektront a snizeni rozliSeni mikroskopu. Transmisni elektronovy mikroskop ma

rozliSeni okolo 2 nm (34).

2.4.2.Rastrovaci mikroskopie

Rastrovaci elektronova mikroskopie, zkratka SEM, funguje na bazi snimani odrazenych
elektrontt od vzorku. To znamena, Zze neni potieba tak velkého napéti, jak je tomu u TEM
mikroskopd. Pfi pouzivani SEM mikroskopie pozorujeme jen povrchové vlastnosti vzorku.
Jelikoz je potieba, aby pii tomto typu mikroskopovani dochéazelo k odrazeni elektronti od
vzorku, zkoumany material musi elektrony ve vétSim meftitku odrazet bud’ sdém o sobé€, nebo
musi dojit k uprave jeho povrchu, aby k tomuto procesu dochazelo. Toho mtizeme docilit tfeba

pokovenim. RozliSeni rastrovaciho elektronového mikroskopu se pohybuje mezi 3-20 nm (34).

2.5. Chromatografie

Dalsi metodou pro hodnoceni materialti v této diplomové praci byla chromatografie.
Chromatografie je metoda, ktera se vyuziva k separaci slozek vzorku vlivem dvou riznych fazi.
Jedna z téchto fazi je stacionarni a druhd je mobilni. Tyto dvé faze jsou od sebe odlisné
fyzikalné-chemickou vlastnosti a tim padem dochazi k pohybu téchto fazi od sebe, taktéz
s mobilni fazi je unasen vzorek. Jednotlivé slozky vzorku jsou vSak unaseny v rizné mife,
jelikoz dochazi k interakcim se stacionarni i pohyblivou ¢asti. Casti, u kterych dochazi k vétsi
interakci se stacionarni fazi, se pohybuji zna¢né pomaleji nez ty, jez interaguji s pohyblivou

casti. Timto procesem dochazi k oddélovani jednotlivych slozek smési (36).
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Rozdélovani casti pii chromatografii miize dochazet na zakladé (36):
Fyzikalné-chemickych principu

- Adsorp¢ni chromatografie

- Rozd¢lovaci chromatografie

- lontové vyménna chromatografie
- Gelova chromatografie

- Afinitni chromatografie
Podle skupenstvi mobilni faze

- Kapalinova chromatografie

- Plynna chromatografie
Modle usporadani stacionarni faze

- Kolonova chromatografie
- Kapilarni chromatografie

- Tenkovrstva chromatografie

2.5.1.Gelova permeacni chromatografie

Taktéz oznaCovana jako vyluCovaci chromatografie. Pii GPC-gelové permeacni
chromatografii dochazi k déleni mezi stacionarni a pohyblivou ¢asti na zakladé velikosti ¢astic,
pfipadné na zakladé rozdilnych molekulovych hmotnosti castic. Kolona pro gelovou
chromatografii je v tomto piipadé naplnéna gelem, tento gel je poréznim materidlem a funguje

jako stacionarni ¢ast (37).

Tento gel mize byt vyroben z polystyrenu, dextranu, polyakrylamidového gelu nebo
agarozového gelu. Mobilni Cast této kolony se sklada z kapaliny rozpoustéjici biomolekuly, toto
zapricinuje vyssi detekci a zvlhcuje povrch. Jelikoz gel v koloné vytvari razné velké pory,
vlivem té€chto port dochazi k zpomaleni prichodu malych castic, kdezto vétsi Castice touto
kolonou projdou rychleji. Tento vystup je nasledné detekovan pomoci detektoru, tyto detektory

mohou byt bud’ detektory citlivé na koncentraci, objemové vlastnosti, ¢i indexy lomu (37).
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3 Experimentalni ¢ast

Cilem experimentalni casti prace bylo sledovani vlivu odliSnych rozpoustédel v
polymernich roztocich a vlivu rozdilnych teplot skladovani na jejich zvlaknitelnost pomoci
elektrostatického zvlakiovani a na strukturu vyslednych vlaken. Byly sledovany polymery
PCL 45, PCL 80 a kopolymer PLCL (v poméru vstupnich monomerd CL 30 mol% a LA
70 mol%) rozpusténych za pomoci odli§nych rozpoustédel a tyto roztoky uskladnény za jinych
teplotnich podminek. Byla sledovana schopnost zvlakiiovat takto namichané roztoky a dopad

rozpoustédel s teplotou skladovani na strukturu a primér vlaken z téchto roztokt zvlaknénych.

3.1. Pouzité chemikalie
V této kapitole je v tabulce 1 uveden prehled pouzitych rozpoustédel a v tabulce 2
pouzitych polymernich materialti které byly pouzity v experimentalni ¢asti at’ uz pro vyrobu

polymernich roztoki nebo k pfipravé pro GPC.

Tabulka 1: PouZita rozpoustédia pro tvorbu polymernich roztokii ¢i pro pripravu vzorkii pro

GPC
Nazev Sumarni vzorec Molarni hmotnost Vyrobce
g/mol

Aceton C3HeO 58,08 Penta s.r.o.
Chloroform CHCl3 119,38 Penta s.r.o.
Etanol C,H50H 46,80 Penta s.r.o.
Kyselina mravenci HCOOH 46,03 Penta s.r.o.
Kyselina octova CH3;COOH 60,05 Penta s.r.o.
Tetrahydrofuran C4H3sO 72,11 Penta s.r.o.

Tabulka 2: PouZzité polymery

Nazev Molekulova hmotnost Vyrobce
Polykaprolakton 45 M. =45 000 Sigma — Aldrich
Polykaprolakton 80 M, =80 000 Sigma — Aldrich

PLCL (70 L-lactide/30 Caprolacton - Purasorb
Obchodné — PCL7015
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3.2. Pristroje a programy
Pro tvorbu polymernich roztokti, vlastni elektrostatické zvlaknovani a nasledné

hodnoceni vlakennych vzorka byla vyuzita nasledujicich zafizeni:

- Zafizeni pro jehlové elektrostatické zvlaknovani — skladajici se z davkovaciho
zafizeni a v ném umisténém injekeni stiikacce s polymernim roztokem zakoncené
kovovou jehlou pfipojenou na zdroj vysokého napéti a kolektoru

- Analytické vahy

- Zarizeni pro nanéSeni elektricky vodivé vrstvy na vzorky pro rastrovaci elektronovou
mikroskopii Quorum Q150RS plus

- Rastrovaci elektronovy mikroskop VEGA 3 SB Tescan

- Zafizeni pro GPC (gelovou permeacni chromatografii) Dionex Ultimate 3000 HPLC

- Imagel, program s bali¢kem Fiji pro zpracovani obrazu

Dalsim nezbytnym vybavenim pro pfipravu roztoku, vyrobu vlakenné vrstvy a jejich analyzu
byla lednicka, mrazak, injekeni stfikacka o objemu 10 ml, injekéni jehla s © 1,2 mm x 40 mm
se zarovnanym koncem, magnetické michadlo, nadobky pro uchovani roztokd, nizky, pipeta,

pinzeta a zkumavky pro GPC.

3.3. Priprava roztoku

Nejprve bylo pfipraveno Sest odliSnych polymernich roztokt, znichz nékteré byly
pfipraveny dvakrat a jeden tfikrat. Divodem byla moznost jejich uskladnéni pii odlisnych
teplotach a nasledné sledovani dopadu vlivu rozdilnych teplot skladovani na zvlaknitelnost
roztoki a praméry vlaken vysledného materialu. Rozpoustédla a koncentrace polymera
v jednotlivych roztocich byly voleny dle predchozi zkusSenosti autora a vedouci této diplomové

préce a dle literarni reserSe (29, 38).

Prvnich Sest roztokii bylo pfipraveno z 10hm% kopolymeru PLCL v kombinaci s danymi
rozpoustédly (viz nize). Pti pfipravé 30 g roztoku to znamena, ze bylo tfeba pouzit 3 g PLCL

s 27 g rozpoustédel.

Jelikoz rizné roztoky obsahuji jina rozpoustédla, musel byt u nich pouzit rozlisny
hmotnostni pomér rozpoustédel. Roztok ¢. 1 méa hmotnosti pomér rozpoustédel 8 : 2, to
znamena, ze bylo pouzito 21,6 g chloroformu a 5,4 g etanolu. Roztoky ¢. 2 a 3 jsou namichany

stejné s hmotnostnim pomeérem rozpoustédel 8 : 1 : 1, to znamend, ze bylo pouzito 21,6 g
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chloroformu, 2,7 g etanol a 2,7 g kys. octové. Roztoky €. 4,5,6 byly namichany taktéz podobné
s hmotnostnim pomeérem rozpoustédel 1 : 1 : 1, to znamena, ze bylo pouzito 9 g kys. octové,

9 g kys. mravenci a 9 g acetonu.

Roztoky ¢. 7-9 byly namichany z 16 hm% polymeru PCL 45 v kombinaci s rdznymi
rozpoustédly (viz nize). Coz pfi pripraveé 30 g roztoku znamena, ze je za potiebi pouzit 4,5 g
polymeru s 25,5 g rozpoustédel. Roztok ¢. 7 byl namichan s hmotnostnim pomérem
rozpoustédel 8 : 2, to znamena, ze bylo pouzito 20,4 g chloroformu a 5,1 g etanolu. Roztoky
¢. 8 a 9 jsou namichany stejné s hmotnostnim pomérem rozpoustédel 8 : 1 : 1, to znamena, ze

bylo pouzito 20,4 g chloroformu, 2,55 g etanolu a 2,55 g kys. octové.

Roztok €. 10 byl namichan z 10hm% polymeru PCL 80 v kombinaci s chloroformem a
etanolem, coz pit 30 g roztoku znamena, ze je zapotiebi pouzit 3 g polymeru a 27 g
rozpoustédel. Pfi hmotnostnim poméru rozpoustédel 8 : 2 to znamena, ze bylo pouzito 21,6 g

chloroformu a 5,4 g etanolu.

Takto pripravené roztoky byly néasledné po dobu 12 hodin michany. Po fadném promichani

byly rozdéleny do skupin a ulozeny dle jejich teplot skladovani. Viz nasledujici Tabulka 3.
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Tabulka 3: Vzorky polymernich roztokii, pouZitd rozpoustédla, hmotnostni poméry a

skladovani
Cislo Polymer c Rozpoustédla Hmotnostni | Skladovani
pomér (teplota)

1 PLCL 10 hm% | Chloroform/etanol 8:2 Laboratot

2 PLCL 10 hm% | Chloroform/etanol/kyselina 8:1:1 Laboratot
octova

3 PLCL 10 hm% | Chloroform/etanol/kyselina 8:1:1 Lednice
octova (5°0C)

4 PLCL 10 hm% | Kyselina octova/kyselina 1:1:1 Laboratot
mravenci/aceton

5 PLCL 10 hm% | Kyselina octova/kyselina 1:1:1 Lednice
mravenci/aceton (5°0C)

6 PLCL 10 hm% | Kyselina octova/kyselina 1:1:1 Mrazéak
mravenci/aceton (=18 °C)

7 PCL 45 16 hm% | Chloroform/etanol 8:2 Laboratot

8 PCL 45 16 hm% | Chloroform/etanol/kyselina 8:1:1 Laboratot
octova

9 PCL 45 16 hm% | Chloroform/etanol/kyselina 8:1:1 Lednice
octova (5°0C)

10 PCL 80 10 hm% | Chloroform/etanol 8:2 Laboratot

3.4. Popis zarizeni pro zvlaknovani

Pro ucel zvlaknéni danych roztokt bylo pouzito elektrostatického zvlaknovani, presnéji

feceno byla zvolena metoda jehlového elektrostatického zvlaknovani. Tato metoda se prevazné

pouziva pii laboratornim zvlaknovani mensiho obsahu polymernich roztokt. Jak jiz tomu nazev

sam napovida, pfi jehlovém elektrostatickém zvlakfiovani se vyuziva jehly pro zvlaknéni

polymerniho roztoku.

V tomto piipadé jsme zvolili jednoduché zafizeni pro jehlové elektrostatické zvlakniovani

viz obrazek 11, skladajici se z:

32




- davkovaciho zafizeni ve formé& injekéni pumpy. Toto zafizeni spolu s injekcni
stiikackou dokaze velmi presné zajistit automatické davkovani malého objemu
roztoku, na kterém lze nastavit volitelné jednotky infuze roztoku (ml/h, ul/h, ml/min,
ul/min). Rychlost pumpovani roztoku je mozno v prubéhu zvlakfiovani kdykoli
zmenit a zafizeni se pii vycerpani vSeho mnozstvi roztoku samo zastavi.

- injek¢ni stiikacky s jehlou, injekcni stfikacka v této sestavé funguje jako nadobka
malého mnozstvi polymerniho roztoku, ktery nasledné prochéazi do injekéni jehly.
Injekéni jehla pro elektrostatické zvlakfiovani musi byt z elektricky vodivého
materialu, v ideadlnim pfipad¢€ se zarovnanou, respektive setfiznutou $pickou.

- kolektoru ve formé uzemnéné elektricky vodivé, tedy kovové desky. Kolektor funguje
jako dopadova plocha, na kterou se pfi elektrostatickém zvlaknovani ukladaji
vyrobena vlakna. Tento kolektor musi byt umistén v elektricky nevodivé konstrukci
tak, aby byl k jehle nejblizsi elektricky vodivou plochou. Obvykle je na kolektor
umistén podkladovy material napfiklad papir ¢i vhodna netkana textilie, aby mohlo
dochézet ke snazsi manipulaci s vyrobenym nanovlakennym materialem.

- zdroj vysokého elektrického napéti, jez je pfipojeno na injekéni jehlu.

Toto zafizeni pro elektrostatické zvladkniovani zjehly bylo umisténo v laboratorni
digestofi, aby byl zajistén odtah vypart béhem zvlaknovani. Kvuli bezpecnosti byly jednotlivé
kovové prvky zafizeni uzemnény (az na injek¢ni jehlu pfi samotném procesu elektrostatického

zvlakniovani) a zdroj vysokého napéti, jenz byl umistén mimo digestor.
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Obrazek 11: Popis laboratorniho zvldkiiovaciho zarizeni: 1 — injekcni pumpa, 2 — injekcni
stitkacka s jehlou, 3 — kolektor, 4 — zdroj vysokého napéti

3.5. Zvlakinovaci proces

Po dokonalém rozmichani 0. den byly zvlaknény jen ty vzorky, které nesledovaly vliv
zmen teploty skladovani (1, 2, 4, 7, 8, 10), jelikoz se da jasné ocCekavat, Ze by tyto vzorky mély
0. den stejné vysledky s roztoky nesledujicimi vlivu teplot skladovani. Avsak v nasledujicich

dnech uz byly v§echny tyto roztoky podrobeny elektrostatickému zvlakniovani z jehly.

Elektrostatické zvlakfiovani kazdého vzorku probihalo z nové 10ml injekéni stiikacky,
do které byly nasaty 3 ml polymerniho roztoku. Tento roztok byl pomoci davkovaciho zatizeni
dodavan rychlosti 10 ml/h. Tato rychlost dodavani polymeru zistala po vétsSinu zvlaknovani
vzorku stejna, jen ve vyjime¢ném piipadé viditelného odkapavani roztoku doslo ke zpomaleni

rychlosti dodavani. AvSak v takovém piipadé€ byly tyto zmény zaznamenany.

Polymerni roztok pak putoval skrze elektricky nabitou injek¢ni jehlu s © 1,2 mm x 40 mm
se zarovnanym koncem, pfi nutném zmenSeni @ jehly na 0,8 mm z disledku docasného
nedostatecného mnozstvi bylo vyuzito mensich jehel pro viditelné visk6znéjsi roztoky, tyto
zmeény byly taktéz zaznamenany. Na elektrické nabiti této jehly bylo vyuzito zdroje vysokého
napéti o elektrickém proudu 1pA a elektrického napéti 20 kV. Na konci injekéni jehly vlivem
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konstantniho puasobeni elektrického proudu dochazelo k tvorbé Taylorova kuzelu, jenz

vypovida o zdarném procesu elektrostatického zvlakniovani.

Vlakna vychazejici z Taylorova kuzelu byla odtahovéana vlivem elektrickych sil ke
kolektoru, nachazejiciho se 17 cm od §picky jehly. Tento kolektor byl prvni den podlozen
hlinikovou folii, avSak vlivem ztizeného odejimani ¢asti zvlaknéného materialu z hlinikové
folie byla zvolena jako podkladovy material spunbond netkana textilie s antistatickou upravou

(PFNonwovens, 20g/m?).

Pred procesem elektrostatického zvlaknovani byly vzorky polymernich roztokli vyjmuty
ze svych uloznych prostor (vzorky 1, 2, 4, 7, 8, 9, 10 z laboratorni skfiniky, vzorky 3, 5, 9
z lednice, vzorek 6 z mrazaku) a byly umistény na magnetické michadlo pro rozmichani. Pro
lepsi prehlednost byly u kazdého vzorku zapisovany tyto informace: pouzité elektrické napéti,
elektricky proud, vzdalenost jehly od kolektoru, primér jehly, teplota v laboratofi a soucasné

byl popsan prabéh zvlaknovani.

3.6. Priprava vzorku pro SEM

Vzorky pro rastrovaci elektronovou mikroskopii (SEM) byly pfipraveny ze zvlaknénych
vzorkl. Tyto vzorky byly nastfihany a pomoci pinzety oddéleny od podkladového materialu.
Nasledné byly tyto vzorky umistény pomoci oboustranné izola¢ni pasky na terciky. Na
jednotlivé pozice téchto terét byl zaznamenan den zvlakfiovani a Cislo zvlaknéného vzorku.
Takto rozdelené terCiky tak byly pfipraveny pro pozlaceni a nasledné snimani pomoci

elektronového mikroskopu.

3.7. Priprava vzorki pro GPC

Pro gelovou permeacni chromatografii (GPC) byly vzorky pfipraveny vzdy tésné po
zvlaknovani. Ze zvlaknénych vzorkii bylo pomoci nizek a pinzety navazeno na analytickych
vahach vzdy po 4 mg zvlaknéného materialu. Tyto vzorky byly nasledné pomoci 2ml THF
(tetrahydrofuran) rozpustény ve zkumavkach. Takto rozpusténé vzorky se prefiltrovaly do
vhodnych lahvicek urenych pfimo pro GPC. Vzorky v lahvickach byly oznaceny s presné
korespondujicimi zvlaknénymi vzorky. A nésledné byly pfedany Dr. Vitkovi Novotnému z CXI

pro vlastni GPC analyzu.
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3.8. Meéreni pruméru vlaken

Pro meéfeni primért vlaken bylo vyuzito zaznamu snimkd vzorkl z rastrovaci
elektronové mikroskopie (SEM). Snimky byly ziskany pii zvétSenich 100x, 500%, 1000x%,
5000x a 10000x%, pti¢emz méfeny prumér vlaken do této prace byl proveden ze snimkua se
zvétsenim 5000x a 10000%, vybér vzdy zalezel na kvalit€ snimkii a co nejlepsi moznosti
zpozorovat presné ohranieni vlaken. Takto ziskané snimky byly nésledné pomoci
pocitacového programu Imagel s balickem pro zpracovani obrazu Fiji pouzity pro ziskani
pruméra vlaken. Na zprimérovani pruméra vlaken u kazdého vzorku bylo pouzito

100 pramért, tyto pruméry prosly dalsi analyzou.

Aby byl zjistén primér vlaken, bylo tieba nejdiive u daného snimku nastavit méfitko.
Nastaveni méfitka je nejdalezit€jsi nezbytnou soucasti jakékoli analyzy, jelikoZ bez této
¢innosti by v§echna data postradala jakykoli vyznam. V tomto piipad¢ se kalibrovani provadélo
pomoci porovnani velikosti méfitka s ur€itym poctem pixeld na obrazovce viz obrazek 12. Po

nastaveni méfitka mohlo zapocit méfeni primért jednotlivych vlaken.
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Obrazek 12: Méreni prumeéri vidken pomoci programu ImageJ

Ziskana data z programu ImagelJ byla posléze prevedena do programu Microsoft Office
Excel 2021, kde byla provedena zakladni analyza, z niz vzeSly informace o pruméru vlaken ¢i
smérodatné odchylce. Taktéz data ze vzorka z jednotlivych dnti byla rozdé€lena do krabicovych

grafli pro vizualné€ snazsi a prehlednéjsi orientaci.
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3.8.1. Vyhodnoceni dat

Vsechny naméfené priméry vlaken byly rozdéleny do tabulek podle vzorku a dne

zvlaknovani. Takto naméfené pruméry byly posléze zprimérovany, byla vypocitana

smérodatna odchylka téchto primért a jejich 95% interval spolehlivosti. AvSak v takto

namétfenych datech byl hife pozorovany trend vlivi rozpoustédel, skladovani a teploty

skladovani. Proto byly vSechny tyto priméry prevedeny do grafického znazornéni pomoci

krabicového grafu. Krabicovy graf byl zvolen diky jeho schopnosti vypovidat o §ir§im mnozstvi

analytickych parametrt, jako jsou maximalni, minimalni hodnota, 1. a 3. quantil, stfedni

hodnota a praimér. Taktéz krabicovy graf dokaze znazornit vybocujici data.

Primeéry vlaken Den 0 Den 1 Den 2 Den 7 Den14 | Den21 | Mésicl | Mésic2
Vzorek €. 1 3,207 4,4514 | 3,2367 | 3,7281 3,837 3,5765 | 3,7476 | 2,2447
Vzorek €. 2 / 0,9405 1,248 / / / / /
Vzorek €. 3 / 3,0358 | 1,5408 / 0,9476 / / /
Vzorek €. 4 0,6089 | 0,5783 | 0,7277 | 0,6563 | 0,3054 | 0,2556 0,213 /
Vzorek €. 5 / 0,5722 | 0,6581 | 0,7458 | 0,5117 0,565 0,4632 | 0,3853
Vzorek €. 6 / 0,5565 | 0,6668 | 0,7454 | 0,4342 | 0,6496 | 0,5983 | 0,5386
Vzorek ¢. 7 0,4931 | 0,3664 | 0,3697 0,697 0,508 0,2911 | 0,3464 | 0,4055
Vzorek €. 8 0,2133 | 0,2826 | 0,2237 | 0,1631 / / / /
Vzorek ¢. 9 / 0,2864 0,328 0,2469 | 0,1937 | 0,2321 | 0,1578 /

Vzorek €. 10 2,451 2,4311 | 2,4605 | 2,1963 | 2,1501 | 3,7586 | 3,1681 2,2078

Tabulka 4: Prumérné hodnoty pruméri vidken
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4 Vysledky a diskuse

Dale budou uvedeny vysledky praméra vlaken zvlaknénych z jednotlivych vzorku
polymernich roztokd, detailni popis zvlakfiovani pro jednotlivé vzorky v jednotlivych dne je
uveden v pfiloze 1, vybrané SEM snimky z jednotlivych dnt jsou pak v pfiloze 2 a namétena

data pro hodnoceni priméri vlaken jsou v priloze 3.

4.1.1.Vzorek ¢. 1

Pti zvlakinovani prvniho vzorku roztoku obsahujiciho kopolymer PLCL a rozpoustédel
chloroform/etanol v ramci meésicd nedochazelo k sebemens$im zmeénam (viz obrazek 13).
Dlouhodobéjsi uskladnéni polymerniho roztoku na n€j nemélo zadny vliv, coz prokazal jak
makroskopicky, tak mikroskopicky pohled na morfologii vlaken, které nevykazovaly zadné
viditelné rozdily v kvalité¢ materialu. Drobné vychyleni velikosti priméru vlaken (viz graf 1) je
patrné jen v prvni den zvlakfiovani, takovéto vychyleni muze byt zapii¢inéno subjektivnim
odbérem dat. Avsak dle chromatogramu (viz graf 2) jsou patrné piky polymeru u ptivodni My
a postupného zacatku zvySovani nizkomolekularniho podilu, coz vypovidda o pozvolné

degradaci.

7 p ; £ 1 - /77 \\ }/)/ \ :
AN N | A e / 87 VAN 74
SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 1.00 kx ‘ it VEGA3 TESCAN| SEM HV; 10.0 kV SEM MAG: 1.00 kx | i VEGA3 TESCAN|

View fiold: 277 pm Det: SE 50 um View fiold: 277 pm Dot: SE 50 ym
WD: 13.11 mm_ Date(m/dly): 08/11/20 TUL FP KCH Biolng WD: 14.49mm  Date(m/d/y): 01/05/21 TUL FP KCH Bioing

gt

Obrazek 13: Vybrané SEM snimky zviaknéné struktury vzorku ¢. 1, 0. den vlevo a 2. mésic
vpravo, méritko je 50 mikrometrii
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Graf 1: Projevy skladovdani na priimér vidken vzorku c. 1
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Graf 2: GPC graf vzorku ¢. 1 — PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni

40




4.1.2.Vzorek ¢. 2

Pti zvlaknovani druhého vzorku roztoku obsahujiciho kopolymer PLCL a rozpoustédel
chloroform, etanol a kyselina octova. Jiz pfi prvnim zvlaknovani dochazelo k odkapavani
polymerniho roztoku od jehly, polymerni tryska ve zvlakiovacim prostoru obsahovala dlouhou
stabilni zonu a dochézelo k usazovani mozna az vlhkych vlaken na podkladovy material. Coz
vypovidalo o potencialnim nedostatecném odpatfovani rozpoustédla. Proto bylo na snaze oddalit
jehlu od kolektor ze 17 cm na 20 cm. AvSak bez zdarného ucinku. Pfi pohledu na morfologii
vlaken z pocatku bylo mozné sledovat spletence vldken (viz obrazek 14), avSak ihned
nasledujici dny $lo zpozorovat ibytku mnozstvi vldken a vypliovani podkladového materialu
polymerni hmotou, a tak k tvorbé struktury napodobuyjici folii (viz graf 3). Chromatografie ale
ukazala (viz graf 4), Ze by nedochazelo k odpateni rozpoustédel, ale ze tento jev byl zapfiCinén
poklesem My, v pribéhu skladovani, a tak i kompletni degradaci vSech fetézcu. Dale uz roztok

nebylo mozné jakkoli zvlaknit ani rozpraSovat, proto uz dalsi dny nebyl pouzivan.
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\
SEMHV: 200KV SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN L VEGA3 TESCAN|
View fleld: 277 um Det: SE 50 um

WD: 13.11 mm Date(m/dly): 08/11/20 TUL FP KCH Biolng WD: 18.32 mm Date(m/diy): 10/14/20 TUL FP KCH Bioing

Obrazek 14: Vybrané sem snimky zvidknéné struktury vzorku ¢. 2, 0. den vlevo a 7. den
vpravo, méritko je 50 mikrometrii
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4.1.3.Vzorek ¢. 3

Pti zvlaknovani tfetiho uskladnéného vzorku vlednici z roztoku obsahujiciho
kopolymer PLCL a rozpoustédel chloroform, etanol a kyselina octova bylo jako u vzorku €. 2
patrné delsi stabilni zony Taylorova kuzelu. Proto bylo na snaze oddalit jehlu od kolektoru
z17cm na 20 cm. Podle morfologie vlakenné struktury to vypada, ze pocateCni dny
zvlaknovani tomu tak skute¢né mohlo byt, jelikoz dochéazelo k tvorbé vldken a polymerni
hmoty, ktera jejich mezi vlakenny prostor vypliiovala. AvSak ¢im starsi byl roztok, tim jemnéjsi
vlakna se vytvatela (viz obrazek 15). Doslo to az k tomu, ze pfi poslednim mozném zvlakniovani
dochézelo k tvorbé kapek polymerniho roztoku a z nich vychazejicich jemnych vlaken. V 7.
den vSak vlivem vySsi vlhkosti v laboratofi dochazelo jen k prenosu polymerni hmoty, a tak

vyrobe folie (viz graf 5). Chromatografie u vzorku €. 3 neukazuje zadné zmény (viz graf 6).

N

0 by . Y \u - .
SEMHV:100kV  SEM MAG: 1.00 kx SEMHV:5.0kV | SEMMAG: 1.00 kx | VEGA3 TESCAN|
View fleld: 277 pm Det: SE 50 pm View fleld: 277 ym Det: SE 50 pm

WD: 13.04mm  Date(midly): 08/12/20 TUL FP KCH Blolng WD: 18.63mm  Date(m/dry): 10/15/20 TUL FP KCH Bioing

Obrazek 15: Vybrané SEM snimky zvlaknéné struktury vzorku ¢. 3, 1. den vlevo a 14. den
vpravo, méritko je 50 mikrometrii
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4.1.4.Vzorek ¢. 4

Zvlaknovani ctvrtého vzorku roztoku obsahujiciho kopolymer PLCL a rozpoustédel
v podobé kyseliny octové, kyseliny mravenci a acetonu, doprovazelo odkapavani polymerniho
roztoku, proto bylo zpomaleno dodavani polymerniho roztoku. Zvlaknujici polymer mél
kratkou stabilni zonu. Pfi zvlakinovani 14. den bylo pozorovano jasné zhorSeni samotného
zvlaknovani a po 2 mésicich polymerni polymer vytvarel jen polymerni kapky které se ukladaly
na vlakna podkladového materialu (viz obrazek 16). S délkou uskladnéni polymerniho roztoku
se na zvlaknéném materialu zvySovalo mnozstvi defekti ve formé polymernich kapek, avSak
pramér vlaken spojujicich tyto kapky se zmensoval (viz graf 7). Chromatografie pozorovala
postupné zvySovani nizkomolekularniho podilu a tim, postupné degradaci polymeru (viz graf
8).

T A

- X | y
SEMHV:200kV | SEMMAG: 1.00kx ||| VEGA3 TESCANJ] SEM HV: 10.0KkV  SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN|

View field: 277 um Det: SE 50 um View field: 277 ym Det: SE 50 pm
WD: 13.29 mm | Date(m/dly): 08/11/20 TUL FP KCH Bloing WD: 13.89 mm  Date(m/diy): 01/05/21 TUL FP KCH Blolng

Obrazek 16: Vybrané SEM snimky zvidknéné struktury vzorku ¢. 4, 0. den vlevo a 2. mésic
vpravo, méritko je 50 mikrometrii
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Graf 8: GPC graf vzorku ¢. 4 — PLCL 10hm% Kyselina octovad/kyselina mravenci/aceton

1 :1:1 Laboratorni

46




4.1.5.Vzorek ¢. 5

Paty uskladnény vzorek vlednici z roztoku obsahujiciho kopolymer PLCL a
rozpoustédel v podobé kyseliny octové, kyseliny mravenci a acetonu dobie zvlaknoval jiz od
prvniho zvlakiovani. Taylorav kuzel pii zvlakinovani tohoto roztoku zacal 7. den byt uzsi nez
dny predchozi. Nasledujici zvlakifiovani bylo patrné vlhéich mist na vyrobeném materialu.
Morfologie vldken se zhorSuje, se zvySujicim se stafim roztoku dochazi ke zvySeni vyskytu
defekti ve forme malych shlukd polymerniho materialu (viz obrazek 17). Pramér vlaken se u
tohoto vzorku se stafim roztoku zmensuje (viz graf 9). Z chromatografie je patrné ze dochazi

k pozvolnému rozkladu a vzniku nizkomolekularnich fragmenta (viz graf 10).

SEMHV:50kV | SEMMAG:1.00kx || [y (] SEMHV: 100kV  SEMMAG: 1.00kx | | || VEGA3 TESCAN|
View fleld: 277 pm Det: SE View field: 277 pm Det: SE 50 pm
WD: 13.00mm | Date(m/dly): 08/12/20 TUL FP KCH Bloing WD: 1428 mm  Date(m/dly): 01/05/21 TUL FP KCH Bloing

Obrazek 17: Vybrané SEM snimky zvidknéné struktury vzorku ¢. 5, 1. den vlevo a 2. mésic
vpravo, méritko je 50 mikrometrii
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4.1.6. Vzorek ¢. 6

Zvlaknovani Sestého roztoku, jenz byl ulozen v mrazaku, obsahujiciho kopolymer
PLCL a rozpoustédla kyselinu octovou, kyselinu mravenci a aceton dochazelo k dobrému
zvlakniovani po celou dobu pozorovani (viz obrazek 18). Taktéz jako u predchoziho vzorku
dochazelo ke vzniku vlh¢ich mist pfi zvlaknovani. U zvlaknovani 5. vzorku pocet defektt
v celém Casovém obdobi zistaval dosti podobny, i pruméry vlaken zistavaly na podobnych
hodnotach (viz graf 11). AvSak chromatografie ukazala, ze u vzorku po 2 mésicich zacalo

dochazet k pozvolnému rozkladu a vzniku nizkomolekularnich fragmentt (viz graf 12).

SEM HV: 5.0 kV SEM MAG: 1.00 kx ‘ J VEGA3 TESCAN| SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 1.00 kx | | | VEGA3 TESCAN
View field: 277 pm Det SE 50 pm View fleld: 277 pm Det: SE 50 pm
WD: 13.06 mm  Date(m/dly): 08/12/20 TUL FP KCH Bioing WD: 14.13mm | Date(m/diy): 01/05/21 TUL FP KCH Biolng

Obrazek 18: Vybrané SEM snimky zvidknéné struktury vzorku ¢. 6, 1. den vlevo a 2. mésic
vpravo, méritko je 50 mikrometrii
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4.1.7.Vzorek ¢. 7

Pti zvlakinovani sedmého vzorku roztoku obsahujiciho polymer PCL 45 s rozpoustédly
chloroform a etanol bylo hned pfi prvnim zvldkfiovani patrné vétveni bicujici zony. Toto
vétveni postupem cCasu prestalo byt tolik patrné jako v pocatcich. Pfi zvlaknovani tohoto
roztoku dochazelo k ukladani nejen mikro-vlaken, ale i mikro-kapek na podkladovy material
(viz obrazek 19). Z praméra vlaken je zcela patrné, ze postupem casu dochazi ke snizovani
poctu a velikosti presahujicich dat (priméra vlaken), coz by mohlo byt zapfi¢inéno snizujici se
intenzitou vétvené biCujici zony (viz graf 13). Chromatografie v tomto piipadé nevypovida o

zadnych zménach ve struktufe polymerniho materialu (viz graf 14).

7

SEMHV: 20.0kV  SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCANll SE! 100kV  SEMMAG: 100k
View flold: 277 pm Det: SE 60 um View field: 277 pm Det: SE
WD: 13.04 mm  Date(m/dly): 08/11/20 TUL FP KCH Biolng WD: 1400 mm  Date(m/dly): 01/05721 TUL FP KCH Bloing

Obrazek 19: Vybrané SEM snimky zvidknéné struktury vzorku ¢. 7, 0. den vlevo a 2. mésic
vpravo, méritko je 50 mikrometrii
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Graf 14: GPC grafvzorku ¢. 7 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni
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4.1.8.Vzorek ¢. 8

Zvlakinovani osmého vzorku roztoku obsahujiciho polymer PCL 45 a rozpoustédla
chloroform, etanol, kyselinu octovou se z pocatku zdalo vynikajici. Z kapky polymeru se totiz
na konci jehly tvofilo vice zvlaknujicich trysek, coz by mohlo vypovidat o zna¢né¢ mensim
pruméru vyslednych vlaken. Av§ak pii procesu elektrostatického zvlaknovani v tomto piipadé
dochazelo 1 k elektrostatickému sprejovani (viz obrazek 20), jinak feceno rozpraSovani kapek
polymerniho roztoku na podkladovy material. K drobnym vlaknim (viz graf 15) se tak pridaly
nasobné velké kapicky polymeru. Dle chromatografie zapocal pokles My, v prubéhu skladovani
a zaCalo dochazet k degradaci vSech fetézct, coz by mohlo byt zapficinéno piitomnosti kyseliny

octové (viz graf 16).

< 3 \ VA T o
SEMHV:20.0kV  SEM MAG: 1.00 kx | VEGA3 TESCANIl  SEM HV- 100KV | SEM MAG: 1.00 kx | VEGA3 TESCAN
View field: 277 pm Det: SE 50 ym View fleld: 277 ym Det: SE 50 um
WD: 12.56 mm Date(m/dly): 08/11/20 TUL FP KCH Bloing WD: 14.01 mm  Date(m/dly): 01/05/21 TUL FP KCH Bloing

Obrazek 20: Vybrané SEM snimky zvidknéné struktury vzorku ¢. 8, 0. den vlevo a 2. mésic
vpravo, méritko je 50 mikrometrii
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Graf 16: GPC grafvzorku ¢. 8 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8 : 1 : 1
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4.1.9.Vzorek ¢. 9

Devaty vzorek skladajici se z polymeru PCL 45 s rozpoustédly chloroform, etanol a
kyselina octova byl skladovan v lednici a rovnéz zvlakinoval zjedné kapky roztoku az ze tfi
raznych zvlakiujicich trysek. Pii tomto zvlaknovani dochazelo k tvofeni jak velmi jemnych
vléaken, tak 1 vétSich kapek polymeru (viz obrazek 21). Toto zvlakiovani postupem casu tvorilo
¢im dal jemnéjsi vlakna s vyjimkou posledniho zvlakiiovani (viz graf 17), kdy dochazelo uzjen
k elektrostatickému sprejovani a tvoreni jen kapek na podkladovém materialu. Chromatografie

u toho polymeru nezpozorovala zadné zmény (viz graf 18).

£

SEM MAG: 1.00 kx l 11 E VEGA3 TESCAN| SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 1.00 kx VEGAJ TESCAN|
Det: SE 50 View field: 277 ym Det: SE 50 pm
Date(m/dly): 08/12/20 TUL FP KCH Bioln WO: 13.87 mm Date(m/dly): 01/05/21 TUL FP KCH Bioin,
y g ay) g

Obrazek 21: Vybrané SEM snimky zvidknéné struktury vzorku ¢. 9, 1. den vlevo a 2. mésic
vpravo, méritko je 50 mikrometrii
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4.1.10. Vzorek ¢. 10

Zvlakiovani desatého vzorku roztoku obsahujiciho polymer PCL 80 s rozpoustédly
chloroform a etanol nedosahovala takika zadné zmeény v prabéhu vSech mésict. Polymer
zvlaknoval vyborné, dokonce z jedné kapky polymerniho roztoku na §picce jehly se vytvarelo
vicero zvlakiujicich trysek. Na prvni makroskopicky 1 mikroskopicky pohled (viz obrazek 22)
neslo pozorovat jediného rozdilu. Avsak odchylky vyskytujici se v 21. den a 1. mésic by mohly
byt zapfi€inény zaznamenanou vyssi vzdu$nou vlhkosti (viz graf 19). V pfipadé 21. dne by
k vétsimu priméru vlaken taktéz mohlo dopomoci vyuziti uzsi jehly z @ 1,2 mm na 0,8 mm.
Coz bylo zptusobeno nedostatkem jehel o pozadovaném priameéru. Dle chromatografie zapocalo

narustu nizkomolekularni frakce az u vzorku po 2 mésicich (viz graf 20).

N Y
SEMHV:200kv | SEMMAG:1.00ke || | (] VEGA3 TESCANl  SEMHV: 100KV SEM MAG:
View field: 277 pm Det: SE 50 pm View fleld: 277 pm Det: SE
WD: 1315 mm | Date(midly): 08/11/20 TUL FP KCH Blolng WD: 1420 mm  Dato{midy): 01/06/21 TUL FP KCH Bloing

Obrazek 22: Vybrané SEM snimky zvilaknéné struktury vzorku ¢. 10, 0. den vlevo a 2. mésic
vpravo, méritko je 50 mikrometrii
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Graf 20: GPC grafvzorku ¢. 10 — PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni

58




4.2. Vliv rozpoustédel na PLCL

Jiz od prvnich dnt zvlaknovani polymernich roztoki PLCL bylo mozné pozorovat
rozdilné vlivy rozpoustédel na samotné elektrostatické zvlakniovani zjehly jednotlivych
roztokl (viz obrazek 23). Pii pouziti rozpoustédel ve forme chloroform a etanol (1) bylo mozné
z polymerni kapky sledovat tvoteni Taylorova kuzelu a stfedné dlouhé stabilni zony polymeru.
Pfi porovnani se zvlakinovanim daného polymeru za pouziti rozpoustédel chloroform, etanol a
kyselina octova (2) bylo mozné sledovat rozdil v délce stabilni zony, v tomto pfipad€ stabilni
zona dosahovala dvojnasobné délky. Opacného efektu pak bylo mozné pozorovat v piipade
pouziti rozpoustédel ve formé kyselina octova, kyselina mravenci a aceton (4), kdy stabilni

zona zvlaknovaciho procesu dosahovala oproti pfipadu (1) poloviéni tirovné.

14

SEM KV | SEMMAG: 1.00kx | ol | SEM MAG: 989 x VEGA3 TESCANl SEMHV:10.0kV  SEM MAG: 1.00 kx VEGAS TESCAN
View field: 277 pm Det: SE 50 pm flew field: Det: SE 50 pm View field: 277 pm Det: SE
WD: 13.19 mm Date(m/dly): 08/12/20 TUL FP KCH Bloing WD: 13.36 mm Date(m/dly): 08/12/20 TUL FP KCH Bloing WD: 13.32 mm Date(m/dly): 08/12/20 TUL FP KCH Bloing

Obrazek 23: Vliv rozpoustédel na PLCL roztoky v 1. den, méFitko je 50 mikrometrii

Vliv téchto rozpoustédel na zvlaknovani PLCL vSak nebyl pozorovan jen pfi
elektrostatickém zvlaknovani, ale jejich ucinky bylo mozné sledovat i z mikroskopického
hlediska na SEM snimcich, kdy rozdilné pouziti rozpoustédel mélo vliv na morfologii a primér
vlaken. Rozpoustédla ve formé chloroform a etanol (1) vytvarela sice nejvétsi vlakna oproti
ostatnim rozpoustédlim, pohybujici se v priméru kolem 3 pm a dosahujici vétsiho rozptylu
pruméri, nez tomu bylo u zbylych vzorki, avS§ak mnozstvi a kvalita vlaken pretrvavala po celou

dobu experimentu, to znamena i pii zvlakiiovani po 2 mésicich.
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V ptipadé pouziti rozpoustédel ve formé chloroform, etanol a kyselina octova (2) bylo
sice mozné pozorovat vyskytu vlaken o pruméru 1 um, avSak tato vlakna se vyskytovala
v meziprostoru polymernich kapek. Tato kombinace polymernich rozpoustédel vytvarela
nepieberné mnozstvi defektt, pii zvlakniovani tohoto polymerniho roztoku dochazelo k tvorbé
vlaken 1 2. den. VSechny nésledné dny uz dochéazelo jen k pfenosu polymerni hmoty na

podkladovy material.

Polymerni roztok obsahujici rozpoustédla kyselina octova, kyselina mravenci a aceton
(4) sice dokazal vytvaret vlakennou strukturu skladajici se ze sub-mikronovych vlaken, av§ak
uz od pocatku se mezi t€émito vlakny vyskytovaly obcasné defekty, velikost a mnozstvi té€chto
defektt se vlivem staii daného polymerniho roztoku zvysuje (viz obrazek 24). Avsak v ptipadé
zvlaknovani tohoto polymerniho roztoku po 1. mésici zacalo dochazet ke kombinaci

elektrostatického zvlaknovani a elektrostatického sprejovani.

SEMHV:50kV  SEMMAG: 1.00kx | | || VEGA3 TESCAN|
View field: 277 pm Det: SE 50 um
'WD: 20.45 mm Date(m/dly): 10/22/20 TUL FP KCH Bloing

=% " A A y Y LAY
SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 1.00 kx L1 VEGA3 TESCAN| SEM HV: 5.0 kv SEMMAG: 1.00kx | | 1 VEGA3 TESCAN
View field: 277 pm Det: SE 50 ym View field: 277 pm Det: SE
WD: 18.76 mm Date(m/dly): 10/15/20 TUL FP KCH Bloing WD: 18.79 mm Date(m/dly): 10/15/20 TUL FP KCH Bloing

Obrazek 24: Viv rozpoustédel na PLCL roztoky v 14. den, méritko je 50 mikrometri

4.3. Vliv rozpoustédel na PCL 45

Od pocatku zvlaknovani polymeru PCL 45 v kombinaci riznych rozpoustédel bylo
mozné sledovat znac¢né rozdily (viz obrazek 25). Zvlakinovani polymeru PCL 45 za pouziti
rozpoustédel chloroform a etanol (7) bylo mozné sledovat, jak z jedné kapky polymerniho
roztoku dochazi k tvoteni Taylorova kuzelu a nasledné z kuzelu vystupujici stabilni zény je
zakonCena vétvenim bicCujici zony. Naopak v piipadé pouzitych rozpoustédel chloroform,
etanol a kyselina octova (8) dochazelo k vytvareni nékolika Taylorovych kuzell z jedné kapky

polymerniho roztoku.
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$ B 24 /\ X 4 {,‘{:.,/
SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 1.00 kx L1 | VEGAS3 TESCAN| SEM HV: 5.0 kV SEM MAG: 1.00 kx | VEGA3 TESCAN|
View field: 277 ym Det: SE 50 um View field: 277 pm Det: SE 50 pm

'WD: 13.03 mm Date(m/dly): 08/12/20 TUL FP KCH Biolng WD: 13.07 mm Date(m/dly): 08/12/20 TUL FP KCH Biolng

Obrazek 25: Viiv rozpoustédel na PCL 45 roztoky v 1. den, méritko je 50 mikrometru

Vliv téchto rozpoustédel na zvlaknitelnost PLC 45 byl taktéz pozorovan
z mikroskopického hlediska. Zvlakfiovani roztoku obsahujiciho rozpoustédla chloroform a
etanol (7) vytvarelo po celou dobu experimentu vlakna s primérem pohybujicim se okolo 0,4
um, tato vladkna vSak po celou dobu experimentu (2. mésic) obsahovala zna¢né mnozstvi
defektt. Se zvysujicim se stafim tohoto polymerniho roztoku vsak piestalo dochazet k vétveni

bicikujici zony, coz mohlo mit pravdépodobné pfimy vliv na snizeni poctu téchto defekta.

Polymerni roztok obsahujici rozpoustédla chloroform, etanol a kyselina octova (8)
dokazal vytvaret znaéné€ jemnéjsi vlakna, a to kolem 0,2 um. AvSak pfi elektrostatickém
zvlaknovani tohoto roztoku dochézelo taktéz k elektrostatickému sprejovani a tim padem 1 k
vyskytu vétsich kapek polymerniho materialu (viz obrazek 26). Kyselina octova taktéz méla

vliv na stabilitu polymerniho roztoku a ten nasledné prestal zvlakiovat po 7 dnech.

SEM HV: 100KV SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN| SEMHV:5.0kV  SEMMAG: 1.00kx | | VEGA3 TESCAN|
View field: 277 ym Det: SE 50 pm View field: 277 pm Det: SE 50 um
WD: 18.47 mm  Date(m/d/y): 10/15/20 TUL FP KCH Biolng WD: 18.69 mm  Date(m/dly): 10/14120 TUL FP KCH Biolng

Obrdzek 26: Viiv rozpoustédel na PCL 45 roztoky v 7. den, méFitko je 50 mikrometrii
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4.4. Vliv teploty na PLCL vzorky ¢.2a3

Zvlaknovani polymeru PLCL obsahujici rozpoustédla v kombinaci chloroform, etanol
a kyselina octova uz od pocatku vykazovalo nedostatecné vysledky (viz obrazek 27). Oba
roztoky, skladované v laboratofi (2), stejné jako skladované v lednici (3) vykazovaly podobné
chovani. Pfi zvlakniovani téchto roztokd dochazelo k tvorbé dlouhé stabilni zony vychazejici
z Taylorova kuzelu a usazovani vlhkych vladken na podkladovy material. Kvalita vysledného
materialu nebyla ovlivnéna ani oddalenim jehly a kolektoru z 17 cm na 20 cm. Roztok €. 3,
uskladnény v lednici, nebyl sice schopny 7. den zvlakiovat, pravdépodobné vlivem vyssi
vzdusné vlhkosti v laboratofi (55,4 %). AvsSak tyden poté dochazelo k elektrostatickému

sprejovani s vyskytem vlaken v fadé 1 um (viz obrazek 28).

&

s . -\l’?:\ o N ) v
50KV SEMMAG: 989 x | SEM MAG: 1.00 kx T
View field: 280 ym Det: SE 50 ym iew field: Det: SE 50 um
WD:13.36 mm  Date(m/dly): 08/12/20 ¥ Date(m/dly): 08/12/20 TUL FP KCH Blolng

VEGAS TESCAN|

\

SEM HV: 5.0 KV SEM MAG: 1,00 kx VEGA3 TESCAN| SEM HV: 5.0 kV SEM MAG: 1.00 kx 1 VEGA3 TESCAN|
View field: 277 ym Det: SE 50 pm View field: 277 um Det: SE 50 um
WD: 1879 mm  Date(m/dly): 10/15/20 TUL FP KCH Bioing WD: 18.63mm  Date(m/diy): 10/15/20 TUL FP KCH Bioing

Obrazek 28: Vliv teploty skladovdni na roztoky ¢. 2 a 3 v 14. den, méritko je 50 mikrometrii
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4.5. Vliv teploty na PLCL vzorky ¢. 4,5a 6

Rozdilné prubéhy elektrostatického zvlakniovani zjehly se na roztoky skladajici
z polymeru PLCL s kyselinou octovou, kyselinou mravenci a acetonem bylo mozné pozorovat
az 7 dni po uskladnéni téchto roztokd za jinych tepelnych podminek (viz obrazek 29), kdy bylo
mozné sledovat Sirsi bicikujici zonu u roztoku uskladnéného v laboratofi (4) oproti roztokim
uchovanym v lednici (5) a mrazaku (6). Tento postieh ovSem nebylo mozné nijak pozorovat na

snimcich z SEM.

Mikroskopické rozdily bylo mozné sledovat az u materiala zvlaknénych 14. den, kdy
zaCalo dochazet k vyrazné€jSimu vyskytu defektl, snizovani mnozstvi a praméru vlaken
u roztoku uchovaného v laboratornich podminkach (4). U polymerniho roztoku uskladnéného
v lednici (5) doslo vlivem Casu ke snizeni mnozstvi vlaken a zvétSeni defektd. Polymerni
roztok, ktery byl uschovéan v lednici (6), neproSel zadnymi zménami, jen chromatografie
u vzorku zvlaknéného po 2 mésicich ukézala, ze dochazi k postupné degradaci polymernich

fetézcu.

SEM HV: 10.0 kV . I VEGA3 TESCANM  SEM HV: 10.0kV | SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN|
View field: 277 pym View field: 277 pm Det: SE 50 pm
WD: 22.19 mm _ Date{midly): 10/29/20 TUL FP KCH Bioing WD: 1410 mm | Date(m/dly): 01/05/21 TUL FP KCH Blolng

SEM MAG: 1.00 kx | VEGA3 TESCAN

Det: SE 50 pm
Date(m/dly): 10/29/20 TUL FP KCH Blolng

Obrazek 29: Vliv teploty skladovdani na roztoky ¢. 4, 5 a 6 v 1. mésic, méritko je 50
mikrometrii
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4.6. Vliv teploty na PCL 45 vzorky ¢. 8a 9

Polymerni roztok skladajici se z PCL 45 a rozpoustédel chloroform, etanol a kyselina
octova pii elektrostatickém zvlaknovani vytvarel vicero Taylorovych kuzelt, které vychazely
z polymerni kapky (viz obrazek 30). Pouziti této kombinace rozpoustédel mélo vliv na PCL 45
takovym zpusobem, ze dochazelo nejen k elektrostatickému zvlaknovani, ale i
elektrostatickému sprejovani. U polymerniho roztoku uskladnéného za laboratornich podminek
(8) zacalo 7. den dochazet k odtrhavani vétsich kust vlaken, nasledny tyden tento polymerni
roztok prestal kompletné zvlaknovat a zacal spiSe vlakna podkladového materialu obalovat
polymerni hmotou. Roztok uskladnény v lednici (9) neprojevoval do 1. mésice zadné zmény,
at’ uz z hlediska priméra vlaken, nebo morfologie vysledného materialu, az nasledny mésic

zacalo dochazet k elektrostatickému sprejovani bez vytvareni vlaken.

e ;
SEMHV: 10.0kV | SEM MAG: 1.00 kx | VEGA3 TESCAN SEM KV SEM MAG: 1.00 kx I J VEGA3 TESCAN|
View field: 277 um Det: SE 50 ym View field: 277 ym Det: SE 50 um
WD: 22.01 mm Date(m/dly): 10/29/20 TUL FP KCH Bloing WD: 14.17 mm Date(m/dly): 01/05/21 TUL FP KCH Bloing

Obrazek 30: Vliv tepoty skladovani na roztoky ¢. 8 a 9 v 1. mésic, méritko je 50 mikrometri
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S Zavér

Tato diplomova prace si kladla za cil sledovat vliv rozpoustédel a teploty skladovani na
zvlaknitelnost roztokt z biodegradabilnich polyesterti a na vyslednou strukturu vlaken. Cilem
tohoto zvlaknovani bylo prozkoumat chovani polymernich roztokii polymeru PCL a
kopolymeru PLCL s odliSnymi rozpoustédly a teplotou skladovani. Vlivy téchto rozpoustédel
a teploty skladovani byly sledovany z n€kolika divodt, hlavnim divodem je potencionalni
nahrazeni vysoce toxickych rozpoustédel, ktera se pouzivaji pro dosazeni vyroby vlaken v sub-
mikronové casti, za méné télu toxicka rozpoustédla, jez by byla schopna dosahnout stejného
vysledku. Dale pak to je detailni analyza moznosti skladovani ¢i chovani polymernich roztoku.
DelSich ¢ast tedy az mésict bylo pouzito pro jasné prokazani tendenci v chovani polymernich

roztok pfi jejich skladovani.

Pti pouziti polymernich rozpoustédel ve formé chloroform a etanol se ukézalo, ze tato
rozpoustédla v porovnani s rozpoustédly obsahujicimi kyseliny zptusobuji pfi elektrostatickém
zvlaknovani tvorbu vlaken o znacné€ vétSich primeérech. Pouziti rozpoustédel ve formé
chloroform a etanol taktéz ukazalo, ze dochazi k vyrobé primeéra vlaken s vétsim rozptylem,
nez je tomu u roztoku rozpoustédel, ktera obsahuji kyselinu. Tato charakteristika vSak muze
byt 1 pozitivné hodnocena s ohledem na napodobovani timto biodegradabilnim vldkennym
materialem extracelularni hmotu. Avsak silnou strankou roztoku, obsahujici chloroform a
etanol jako rozpoustédla, je ze dokazi vytvaret material se stejnym primérem a morfologii

vlaken i v dlouhodobéj§im ¢asovém horizontu a nedochéazi v nich k zadné polymerni degradaci.

Sledovani vlivu teploty skladovani na polymerni roztoky bylo zahrnuto do této studie
z divodu mozného pozitivniho ovlivnéni degradace polymernich roztokii praveé sniZenou
teplotou skladovani. Tykalo se to pouze roztokd, které obsahovaly rozpoustédla s organickou
kyselinou, jelikoz tato rozpoustédla dokazi vytvaret vlakna v fadech nanometrd, avsak jsou
znacné nestabilni. Ukazalo se, ze teplota pfimo ovliviiuje stabilitu a tim 1 zvlaknitelnost
sledovaného polymerniho roztoku v dlouhodobém ¢asovém horizontu. To znamena, ze roztoky
uchované za nizsich teplot nedosahuji tak rychlé degradace jako tyto polymerni roztoky

uchovavané za standardnich podminek.

Navazujici studie by pak meéla prokazat, ze vytvofena nanovlakna z riznych
rozpoustédlovych systému zahrnujicich 1 organické kyseliny jsou v delSich casech opét v fadu
mésict za riznych skladovacich podminek stabilni ¢i nikoli a k jakym pfipadnym zménam

dochazi jak zhlediska zmén povrchovych charakteristik pfi méfeni naptriklad smaceni
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vytvafenych materialti, ¢i s ohledem na zmény molekulovych hmotnosti (GPC), ¢i stupné
krystalinity (DSC). Hlubsi pochopeni dalSich procest ovliviiujicich zmény ve struktufe
biodegradabilnich polyestera zvlaknovanych elektrickymi silami jist¢ dale pomuze
k rozsifovani uplatnéni téchto materiala v oblasti zdravotnickych prostiedki, tedy kryta ran,

systému pro dodavani 1éCiv ¢i nosict bunék v tkanovém inzenyrstvi.
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Prilohy 1: Detailni popis prubéhu zvlakinovani pro jednotlivé vzorky

0. Den (21.7.2020)
Cislo Polymer c Rozpoustédla Hmotnostni Skladovani VIN] T[°C] Slovni popis elektrostatického
zvlakiovani
pomér (teplota) (I[A]) | (VIh. [%RH])
1. PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV |22,7°C Zvlakiuje dobie, 20kv jehla, Kolektor
IpA |515% uzemnén, 17cm vzdalenost jehla kolektor,
10ml/h dodévani polymeru, jehla @ 1,2
mm X 40 mm.
2. PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Laboratorni 20kV |22,7°C Zvlaknuje Spatné, shluky vlaken zustavaji
IpA |515% od jehly az ke kolektoru, mokra vldkna,
nastaveni jako 1.
3. PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Lednice (5°C)
4. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Laboratorni 20kV |23,7°C Zvlakiuje dobfe, kratka stabilni zona,
mravenci/aceton 1InA (49,3 % nastaveni jako 1. zména Sml/h
5. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Lednice (5°C)
mravenci/aceton
6. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Mrazék (-18°C)
mravenci/aceton
7. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV |23,8°C Zvlakiuje vyborn¢, viditelné vétveni
1pA 46,7 % bicujici zony, nastaveni jako 1.
8. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Laboratorni 20kV |23,7°C Zvlakiuje velmi dobfe,
1pA (464 % nastaveni jako 1.
9. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Lednice (5°C)
10. PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV | 23,6°C Zvlakiuje dobfe,
1InA (45,6 % nastaveni jako 1.




1. Den (22.7.2020)

Cislo Polymer c Rozpoustédla Hmotnostni Skladovani VIN] T[°C] Slovni popis elektrostatického
zvlakiovani
pomér (teplota) (I[A]) | (VIh. [%RH])
1. PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV |22,9°C Zvlakiuje dobfe, 20kv jehla, Kolektor
1IpnA 409 % uzemnén, 17cm vzdalenost jehla kolektor,
10ml/h dodévani polymeru, jehla @ 1,2
mm x 40 mm.
2. PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Laboratorni 22kV |23,4°C Zvlakiuje Spatn¢, mokra vlakna, Spatné
1IpnA 36,7 % odpatovani rozpoustédla, dlouha stabilni
z6na. Nastaveni jako 1. vzdalenost
kolektoru 20 cm.
3. PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Lednice (5°C) 22kV |23,5°C Stejné jako u 2.
1nA 36,7 %
4. PLCL 10hm% Kyselina octovéa/kyselina 1:1:1 Laboratorni 20kV |23,3°C Zvlakiuje vyborng, kratka stabilni zona,
mravenci/aceton InA (374 % nastaveni jako 1.
5. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Lednice (5°C) 20kV |23,3°C Stejné jako u 4.
mravenci/aceton IpnA 36,8 %
6. PLCL 10hm% Kyselina octovéa/kyselina 1:1:1 Mrazék (-18°C) 20kV |23.4°C Stejné jako u 4.
mravenci/aceton 1nA 36,6 %
7. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV |23,1°C Zvlakiuje velmi dobfe, nastaveni jako 1.
1nA 1378 %
8. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Laboratorni 20kV |23.4°C Zvlakiuje dobfe, z 1 kapky tvoreni vice
1IpnA 369 % trysek, nastaveni jako 1.
9. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Lednice (5°C) 20kV |23,4°C Zvlakiuje dobfe, z 1 kapky tvorfeni vice
1nA 36,6 % trysek, nastaveni jako 1.
10. PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV |23,3°C Zvlakiuje dobfe, nastaveni jako 1.
1nA 36,9 %




2. Den (23.07.2020)

Cislo Polymer c Rozpoustédla Hmotnostni Skladovani VIN] T[°C] Slovni popis elektrostatického
zvlakiovani
pomér (teplota) (I[AD | (Vlh.[%RH])
1. PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV |22,8°C Zvlakiuje dobfe, 20kv jehla, Kolektor
InA |43 % uzemnén, 17cm vzdalenost jehla kolektor,
10ml/h dodévani polymeru, jehla @ 1,2
mm X 40 mm.
2. PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Laboratorni 23kV |23,4°C Zvlakiuje Spatn¢, zanechdvd mokrad mista
IpnA | 38,8 % na podkladu, nastaveni jako 1. ale
vzdalenost kolektoru 20 cm.
3. PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Lednice (5°C) 23kV |23,3°C Stejné jako u 2.
IpA 39,7 %
4. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Laboratorni 20kV |23,3°C Zvlakije vyborn¢, nastaveni jako 1.
mravenci/aceton InA 395 %
5. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Lednice (5°C) 20kV |23,3°C Stejné jako u 4.
mravenci/aceton InA (384 %
6. PLCL 10hm% Kyselina octovéa/kyselina 1:1:1 Mrazék (-18°C) 20kV |23.4°C Stejné jako u 4.
mravenci/aceton IpnA 38,0 %
7. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV |22,9°C Zvlakiuje vyborn¢, viditelné vétveni,
1pA (40,8 % nastaveni jako 1.
8. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Laboratorni 20kV |23,1°C Zvlakiuje velmi dobfe, nastaveni jako 1.
1nA 38,8 %
9. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Lednice (5°C) 20kV | 23,3°C Zvlakiuje dobfe, nastaveni jako 1.
IpA 394 %
10. PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV |23,1°C Zvlakiuje dobfe, na 1 kapce vice trysek,
InA (393 % nastaveni jako 1.




7. Den (28.07.2020)

Cislo Polymer c Rozpoustédla Hmotnostni Skladovani VIN] T[°C] Slovni popis elektrostatického
zvlakiovani
pomér (teplota) (I[A]) | (VIh. [%RH])
1. PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV | 23,6°C Zvlakiuje dobfe, 20kv jehla, Kolektor
IpA 554 % uzemnén, 17cm vzdalenost jehla kolektor,
10ml/h dodévani polymeru, jehla @ 1,2
mm X 40 mm.
2. PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Laboratorni 22kV Zvlakiuje Spatn¢, dlouha stabilni zona,
1pA mokrd mista na podkladu, nastaveni jako 1.
3. PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Lednice (5°C) 22kV Stejné jako u 2.
1pA
4. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Laboratorni 20kV Zvlakiuje dobfe, nastaveni jako 1.
mravenci/aceton 1nA
5. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Lednice (5°C) 20kV Zvlakiuje dobfe, uzsi kuzel zvlakiovani
mravenci/aceton 1pA oproti 4., nastaveni jako 1.
6. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Mrazék (-18°C) 20kV Zvlakiuje dobie, podobné jakou 5.,
mravenci/aceton 1pA nastaveni jako 1.
7. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV Zvlakiuje vyborn¢, viditelné vétveni,
1pA nastaveni jako 1.
8. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Laboratorni 20kV Zvlakiuje velmi dobfte, 1 kapka vytvari 3
1pA zvlak. trysky, odlétavaji vetsi vlidkna,
nastaveni jako 1.
9. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Lednice (5°C) 20kV Zvlakiuje dobfe, dlouha stabilni zona, 1
1nA kapka vice trysek, nastaveni jako 1.
10. PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV Zvlakiuje dobfe, na 1 kapce vice trysek,

1pA

nastaveni jako 1.




14. Den (4.8.2020)

Cislo Polymer c Rozpoustédla Hmotnostni Skladovani VIN] T[°C] Slovni popis elektrostatického
zvlakiovani
pomér (teplota) (I[A]) | (VIh. [%RH])
1. PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV |23,1°C Zvlakiuje dobfte, 20kv jehla, Kolektor
IpnA | 469 % uzemnén, 17cm vzdalenost jehla kolektor,
10ml/h dodévani polymeru, jehla @ 1,2
mm X 40 mm.
2. PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Laboratorni 20kV |22,9°C Nezvlakiiuje
1uA 46,7 %
3. PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Lednice (5°C) 20kV |23,1°C Zvlakiuje $patn¢, nastaveni jako 1.
InA (475 %
4. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Laboratorni 20kV |22,8°C Zvlakiuje dobfe, nastaveni jako 1.
mravenci/aceton 1IpnA 47,0 %
5. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Lednice (5°C) 20kV |22,8°C Zvlakiuje vyborn¢, zanechava vlhka mista,
mravenci/aceton 1nA 47,0 % nastaveni jako 1.
6. PLCL 10hm% Kyselina octovéa/kyselina 1:1:1 Mrazék (-18°C) 20kV |22,9°C Zvlakiuje vyborné, zanechdva vlhka mista,
mravenci/aceton 1nA (47,6 % nastaveni jako 1.
7. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV | 23,1°C Zvlakiuje vyborné, nastaveni jako 1.
1uA [459 %
8. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Laboratorni 20kV |22,5°C Velmi kratka stabilni ¢ast, zvlakiuje
1pA | 46,6 % Spatn¢, nastaveni jako 1.
9. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Lednice (5°C) 20kV |22,9°C Zvlakiuje dobfe, nastaveni jako 1.
1IpA 47,1 %
10. PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV |23,3°C Zvlakiuje dobfe, na 1 kapce vice trysek,
1nA [ 46,1 % nastaveni jako 1.




21. Den (11.08.2020)

Cislo Polymer c Rozpoustédla Hmotnostni Skladovani VIN] T[°C] Slovni popis elektrostatického
zvlakiovani
pomér (teplota) [A]D | (Vlh.[%RH])
1. PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV | 24,2°C Zvlakiiuje dobte, 20kv jehla, Kolektor
1pA 66,1 % uzemnén, 17cm vzdalenost jehla kolektor,
10ml/h dodavani polymeru, jehla @ 1,2
mm x 40 mm.
2. PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Laboratorni
3. PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Lednice (5°C)
4. PLCL 10hm% Kyselina octovéa/kyselina 1:1:1 Laboratorni 20kV | 24,1°C Zvlakiiuje dobfe, nastaveni jako 1.
mravenci/aceton 1pA 67,7 %
5. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Lednice (5°C) 20kV 24,5°C Zvlaknuje dobie, zanechava vlhka mista,
mravenci/aceton 1pA 66,1 % nastaveni jako 1.
6. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Mrazék (-18°C) 20kV | 23,8°C Zvlaknuje dobie, zanechava vlihka mista,
mravenci/aceton 1pA 65,8 % uzky kuzel zvldkiovani, nastaveni jako 1.
7. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV | 24,5°C Zvlakiiuje vyborng, nastaveni jako 1., jehla
1pA 62,6 % 2 0,8 mm x 40 mm
8. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Laboratorni 20kV | 24,1°C Zvlaknuje dobfe, jedna kapka vice trysek,
1pA 64,6 % nastaveni jako 1.
9. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Lednice (5°C) 20kV | 24,3°C Zvlakiuje dobfte, nastaveni jako 1.
1nA 62,7 %
10. PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV | 24,6°C Zvlaknuje dobfte, nastaveni jako 1., jehla @
1pA 63,3 % 0,8 mm x 40 mm




1. Mésic (18.08.2020)

Cislo Polymer c Rozpoustédla Hmotnostni Skladovani VIN] T[°C] Slovni popis elektrostatického
zvlakiovani
pomér (teplota) (I[A]) | (VIh. [%RH])
1. PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV | 24,1°C Zvlakiuje dobfe, 20kv jehla, Kolektor
1IpA | 60,7 % uzemnén, 17cm vzdalenost jehla kolektor,
10ml/h dodavani polymeru, jehla @ 0,8
mm X 40 mm.
2. PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Laboratorni
3. PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Lednice (5°C)
4. PLCL 10hm% Kyselina octovéa/kyselina 1:1:1 Laboratorni 20kV |24.4°C Zvlakiuje dobfte, nastaveni jako 1.
mravenci/aceton 1IpnA | 604 %
5. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Lednice (5°C) 20kV | 24,3°C Zvlakiuje vyborn¢, zanechava vlhka mista,
mravenci/aceton IpA 1593 % nastaveni jako 1.
6. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Mrazék (-18°C) 20kV | 24,2°C Zvlakiuje dobfie, zanechdva vlhka mista,
mravenci/aceton 1nA 60,3 % uzky kuzel zvlakiovani, nastaveni jako 1.
7. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV |24,3°C Zvlakije vyborn¢, nastaveni jako 1.
1uA (60,7 %
8. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Laboratorni 20kV |24,3°C Zvlakiuje $patn¢, nastaveni jako 1.
1uA 60,5 %
9. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Lednice (5°C) 20kV |24.,4°C Zvlakiuje dobfe, nastaveni jako 1.
IpA 59,8 %
10. PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV |24,3°C Zvlakiuje dobfe, nastaveni jako 1.
1nA 60,0 %




2. Mésic (15.09.2020)

Cislo Polymer c Rozpoustédla Hmotnostni Skladovani VIN] T[°C] Slovni popis elektrostatického
zvlakiovani
pomér (teplota) (I[A]) | (VIh. [%RH])
1. PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV |22,7°C Zvlakiuje dobfte, 20kv jehla, Kolektor
IpA |573 % uzemnén, 17cm vzdalenost jehla kolektor,
10ml/h dodévani polymeru, jehla @ 1,2
mm X 40 mm.
2. PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Laboratorni
3. PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Lednice (5°C)
4. PLCL 10hm% Kyselina octovéa/kyselina 1:1:1 Laboratorni 20kV |23,6°C Nezvlakiiuje, nastaveni jako 1.
mravenci/aceton IpA |514 %
5. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Lednice (5°C) 20kV | 23,7°C Zvlakiuje dobfie, zanechdva vlhka mista,
mravenci/aceton IpnA (514 % nastaveni jako 1.
6. PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina 1:1:1 Mrazék (-18°C) 20kV |23,7°C Zvlakiuje dobfie, zanechdva vlhka mista,
mravenci/aceton InA |533 % nastaveni jako 1.
7. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV |23,0°C Zvlakije vyborn¢, nastaveni jako 1.
1IpA 553 %
8. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Laboratorni 20kV |23,3°C Nezvlakiiuje, nastaveni jako 1.
IpA |519%
9. PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8:1:1 Lednice (5°C) 20kV | 23,6°C Nezvlaknuje, nastaveni jako 1.
IpA |51,5%
10. PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8:2 Laboratorni 20kV |23,3°C Zvlakiuje dobfe, nastaveni jako 1.
IpnA 53,7 %




Priloha 2: Vybrané SEM snimky jednotlivych vzorkl pro kazdy den zvlaknovani.
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Priloha 3: Tabulky naméfenych hodnot primeért vlaken v um

Vzorek ¢. 1 — PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (0. den)

4,714 0,703 4,003 0,525 0,678 4,649 3,715 4,1 4,252 0,436

2,715 4,577 3,622 4 0,544 4,72 2,968 1,209 4,533 4,411
4,251 4,222 5,154 4,624 4,486 4,486 0,97 5,849 4,812 4,77
3,834 3,198 3,388 3,704 1,559 0,642 1,261 4,149 4,109 0,42
0,649 3,564 4,685 4,631 2,003 0,459 4,693 1,371 4,825 0,493
0,612 4,115 4,368 5,563 5,27 0,658 4,573 0,926 2,581 3,946
4,32 0,481 4,089 3,914 0,493 3,772 0,604 5,752 3,9 2,67
0,486 5,922 3,782 3,557 0,516 4,847 4,7 0,832 2,917 5,545
5,298 3,544 0,468 6,037 0,642 4,348 1,158 4,135 3,82 3,907
4,153 3,514 3,871 0,516 4,297 3,767 4,258 4,078 0,446 4,397

Primér: 3,207 | Smérodatna odchylka: 1,7391 | 95% Interval spolehlivosti: 0,3409
Vzorek & 1 — PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (1. den)

6,13 4,087 4,878 2,927 7,469 2,971 4,71 4,378 2,464 5,656
4,928 4,182 4,182 4,229 6,382 3,668 2,771 3,641 4,814 6,14
3,461 5,729 3,809 4,741 3,205 5,282 3,34 3,117 3,99 5,179

5,51 5,834 5,331 5,328 4,182 4,378 5,188 4,612 2,693 4,078
5,024 4,814 4,071 5,291 3,919 3,127 4,139 2,464 4,629 4,356
5,729 5,282 5,047 5,033 4,643 5,153 4,087 3,164 6,793 3,691
6,202 4,54 4,295 4,875 4,321 4,474 5,229 4,64 5,093 3,996
4,529 2,417 2,949 3,902 4,295 4,675 4,741 4,051 6,162 1,419
4,321 3,717 4,783 5,438 4,974 5,686 4,135 2,741 4,085 4,29
4,572 5,124 5,522 5,483 5,072 3,127 2,812 3,573 5,044 3,785

Primér: 4,4514 | Smérodatna odchylka: 1,0505 [ 95% Interval spolehlivosti: 0,2059
Vzorek & 1 — PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (2. den)
3,487 2,658 3,065 6,768 2,58 3,376 2,471 3,039 2,449 3,952
4,593 3,839 1,612 2,987 4,651 3,838 3,898 2,509 2,3 5,604
4,541 4,038 4,519 3,583 1,033 0,604 3,305 1,157 3,098 2,177

5,09 4,803 2,895 0,994 3,404 3,578 4,663 3,055 3,875 2,467

1,79 3,614 3,175 3,493 3,453 3,157 3,654 0,525 2,313 1,842
4,551 4,094 5,248 2,002 3,191 2,977 2,829 3,448 2,168 3,112
3,153 3,333 1,302 3,403 3,173 2,69 3,406 3,481 1,794 3,808
3,744 2,288 3,573 3,965 4,333 4,375 3,341 4,468 2,105 3,077
4,491 1,523 4,597 1,586 4,063 1,816 4,445 3,968 2,122 2,116
2,47 0,642 4,404 4,73 3,062 2,152 4,47 3,203 4,783 5,019

Primér: 3,2367 | Smérodatna odchylka: 1,1755 | 95% Interval spolehlivosti: 0,2304




Vzorek ¢. 1 — PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (7. den)

5,295 3,992 5,11 2,945 4,28 6,06 4,125 5,28 4,259 2,056
3,993 5,288 4,034 4,827 5,863 3,575 1,866 1,913 5,544 4,215
3,233 4,13 1,691 2,547 2,755 5,159 4,174 4,881 3,715 2,945
3,837 4,175 1,733 5,185 0,859 2,927 4,515 4,562 4,271 3,909
4,897 2,671 1,223 2,669 4,631 2,394 5,123 2,397 6,019 3,971
3,461 3,931 4,581 3,579 4,677 2,373 4,449 2,58 3,613 2,252
4,753 5,316 3,904 2,471 2,913 4,495 3,297 3,343 3,867 3,565
3,602 5,164 3,741 4,8 3,981 1,916 2,915 3,673 2,54 3,5
4,304 1,727 4,716 1,052 4,206 4,278 0,746 4,548 7,227 2,69
5,45 2,831 4,315 2,821 4,201 3,639 3,696 1,96 4,643 2,79
Primér: 3,7281 | Smérodatna odchylka: 1,2456 | 95% Interval spolehlivosti: 0,2442
Vzorek & 1 — PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (14. den)
4,146 4,285 3,473 4,555 0,946 3,899 1,631 4,37 4,931 4,839
4,629 4,668 4,665 4,435 4,706 3,58 4,805 1,578 3,662 4,992
4,352 4,7 3,257 3,378 4,36 4,739 1,897 5,64 4,426 4,613
4,661 3,943 2,857 3,433 3,086 3,715 4,775 5,289 4,262 4,939
4,299 4,693 4,625 4,115 4,84 2,906 2,909 3,143 5,371 4,253
4,184 4,321 3,121 5,662 2,676 4,564 3,462 4,621 0,39 0,597
4,616 4,215 5,135 4,435 3,929 2,684 4,048 2,956 4,721 0,581
2,989 4,697 4,895 0,904 5,348 4,697 0,489 4,569 4,658 2,93
3,979 2,963 3,442 4,872 4,176 3,686 3,373 2,79 3,901 4,013
3,248 3,155 3,046 4,734 3,192 4,686 5,594 4,152 0,34 4,992
Primér: 3,837 | Smérodatna odchylka: 1,2253 | 95% Interval spolehlivosti: 0,2402
Vzorek & 1 — PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (21. den)
4,594 4,661 3,615 2,272 2,791 3,872 4,64 2,091 3,786 4,878
4,236 3,562 3,718 3,875 1,522 2,532 5,326 3,019 4,784 3,27
3,599 4,975 4,782 4,348 4,018 4,712 3,94 2,382 4,713 4,593
3,11 3,016 4,482 2,797 1,483 4,27 3,904 4,606 3,396 4,05
1,763 4,035 3,707 2,59 2,389 2,597 2,528 2,416 4,675 3,807
2,264 3,843 2,833 3,716 3,213 4,441 4,138 3,561 3,084 3,669
4,323 3,41 3,003 4,484 3,789 3,379 1,471 4,133 0,424 4,115
3,147 2,756 3,57 4,089 3,283 2,995 4,009 5,313 3,254 4,706
4,509 3,996 4,251 3,086 4,435 2,216 4,055 3,987 3,384 2,567
4,741 4,336 4,543 3,115 1,902 4,237 4,42 5,148 0,308 3,265
Primér: 3,5765 | Smérodatna odchylka: 1,0124 | 95% Interval spolehlivosti: 0,1985




Vzorek & 1 — PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (1. mésic)

4,957 5,262 1,274 2,649 4,621 5,225 4,541 2,353 1,524 3,24
0,49 5,192 5,748 5,176 0,854 4,542 3,976 2,708 1,369 3,479
3,674 4,039 4,956 4,16 4,972 4,959 6,099 3,452 3,764 2,741
3,875 4,984 0,349 4,061 4,549 3,61 4,457 2,15 5,401 1,32
0,68 3,031 0,412 3,569 6,479 2,614 5,234 2,371 4,983 5,19
5,02 4,845 5,171 2,153 3,473 4,72 0,512 4,047 4,301 1,959
4,674 4,827 5,033 0,462 4,62 5,318 2,063 5,288 4,882 4,152
2,667 4,425 2,727 4,899 5,174 4,614 4,923 4,008 5,381 5,298
3,682 4,611 2,654 1,659 6,054 3,903 2,599 2,664 5,398 3,967
3,192 5,261 3,443 0,813 2,849 4,758 4,092 4,462 2,67 3,077
Primér: 3,7476 | Smérodatna odchylka: 1,5017 | 95% Interval spolehlivosti: 0,2944
Vzorek & 1 — PLCL 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (2. mésic)
3,814 0,699 3,403 3,752 3,94 2,737 2,8 2,973 0,222 0,57
3,871 4,099 1,157 5,705 0,421 3,073 3,824 2,842 0,536 0,549
4,251 3,54 3,455 3,799 0,836 0,651 0,643 2,43 0,376 0,087
0,419 4,065 4,149 4,291 2,865 4,306 2,376 4,218 0,141 0,415
0,889 2,446 3,073 2,7 0,435 2,593 1,947 4,442 0,584 0,329
0,652 3,031 4,201 2,903 2,363 2,862 6,927 0,07 0,065 0,502
2,082 3,631 4,054 3,594 1,451 0,254 4,426 0,508 0,12 0,441
0,482 3,812 4,373 4,12 3,391 0,194 3,825 0,415 0,851 0,67
0,776 3,054 2,93 4,072 4,011 0,267 4,296 0,141 0,322 0,439
3,393 3,452 0,458 0,687 3,026 4,043 3,765 0,055 0,656 0,614
Primér: 2,2447 | Smérodatna odchylka: 1,6726 | 95% Interval spolehlivosti: 0,3279
Vzorek ¢. 2 — PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8 : 1 : 1 Laboratorni (1. den)
1,022 0,496 1,495 0,703 1,289 1,605 1,013 0,211 1,616 0,531
0,614 0,338 1,541 0,342 2,381 0,978 0,923 0,46 2,251 2,02
0,29 0,583 1,065 0,671 1,14 0,389 0,421 1,293 1,59 0,553
0,964 0,74 0,544 0,483 0,355 0,445 2,454 0,97 0,408 1,379
0,923 0,539 0,568 0,465 0,367 2,046 2,387 0,309 1,593 1,247
1,069 0,561 0,684 1,355 0,94 0,298 1,007 0,404 0,486 0,547
0,539 1,364 0,423 0,872 0,612 1,521 0,327 0,256 0,536 1,952
0,981 0,838 1,147 0,446 0,703 0,996 0,309 0,267 1,141 3,384
0,464 0,955 0,823 1,053 2,195 1,164 0,356 0,391 0,809 2,619
1,133 0,676 0,898 0,728 0,557 0,633 1,863 0,553 0,4 0,804
Primér 0,9405 | Smérodatna odchylka 0,6221 | 95% Interval spolehlivosti 0,122




Vzorek ¢. 2 — PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8 : 1 : 1 Laboratorni (2. den)

0,764 1,405 2,226 1,52 0,758 0,86 2,014 1,717 0,887 2,979
0,625 2,812 1,549 0,711 1,075 0,539 1,542 0,631 0,748 0,867
0,422 1,233 3,164 0,663 2,876 1,569 1,136 0,402 0,676 0,728
0,646 2,111 1,586 2,019 2,406 0,543 1,968 0,993 1,582 1,919
1,19 0,793 1,315 2,589 2,157 1,441 0,974 0,953 0,833 0,865
0,291 0,734 1,2 2,24 2,565 1,085 1,016 0,293 0,701 2,085
1,177 0,407 1,376 1,024 0,624 0,505 0,944 1,082 0,974 1,221
0,844 0,315 1,111 0,505 0,702 0,76 1,601 1,135 0,735 1,032
0,575 0,693 1,124 0,715 1,304 0,92 2,273 1,062 4,368 0,992
0,69 1,304 1,38 0,283 1,646 0,979 0,915 1,017 0,709 3,581
Primér 1,248 | Smérodatna odchylka 0,7588 | 95% Interval spolehlivosti 0,1488
Vzorek ¢. 3 — PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octovd 8 : 1 : 1 Lednice (5 °C; 1. den)
4,173 3,237 4,195 3,617 3,306 2,536 2,566 0,722 5,257 0,739
4 1,613 5,219 4,199 1,075 1,133 7,993 1,434 0,485 4,83
1,254 1,403 3,447 2,969 2,467 2,702 2,217 3,535 0,62 4,531
0,646 0,763 1,965 2,104 3,849 5,766 1,045 3,571 3,849 1,839
1,045 0,904 1,792 5,022 2,167 2,297 1,93 4,257 6,299 1,202
1,292 2,267 2,688 5,302 1,938 2,491 0,652 3,677 4,658 9,177
5,126 1,165 2,413 3,718 3,237 3,655 0,74 1,794 4,25 4,215
10,743 3,458 1,478 5,281 5,418 5,772 1,413 0,883 5,047 4,484
3,996 1,148 0,782 2,393 3,656 1,478 2,688 0,672 4,523 4,295
4,088 4,309 3,304 3,195 2,55 6,915 2,797 0,672 0,401 1,491
Primér 3,0358 | Smérodatna odchylka 1,9385 | 95% Interval spolehlivosti 0,38
Vzorek ¢. 3 — PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octovd 8 : 1 : 1 Lednice (5 °C; 2. den)
8,541 0,535 0,597 1,28 6,528 1,51 2,915 0,732 0,61 1,162
4,541 3,727 1,277 1,299 1,62 0,951 1,766 0,456 0,516 1,156
1,568 1,222 1,059 3,569 0,841 4,013 1,277 1,233 0,771 1,19
1,209 0,823 0,459 2,819 0,758 1,224 1,24 0,532 0,438 0,994
1,405 2,703 0,89 3,728 1,096 1,612 0,836 0,653 1,025 1,49
1,361 1,649 2,522 0,459 0,718 3,098 0,42 4,767 3,181 1,04
0,711 0,725 1,345 0,455 0,844 1,46 0,242 0,932 2,845 1,194
0,487 1,172 1,405 0,459 3,786 0,684 0,649 0,751 0,79 1,697
0,716 0,823 2,27 1,086 0,315 0,842 1,446 2,927 0,532 0,76
0,984 1,299 1,486 0,839 0,57 4,111 0,462 3,496 1,529 1,342
Primér 1,5408 | Smérodatna odchylka 1,3525 | 95% Interval spolehlivosti 0,2651




Vzorek & 3 — PLCL 10hm% Chloroform/etanol/kyselina octovd 8 : 1 : 1 Lednice (5 °C; 14. den)

0,218 2,73 0,48 0,249 0,308 0,638 0,936 0,274 0,351 2,156
0,405 0,39 0,36 0,563 0,474 0,813 0,439 2,7 0,244 0,445
1,381 1,72 0,258 0,176 0,339 0,37 0,426 0,23 0,404 0,457
0,27 0,272 2,852 0,4 1,774 0,398 3,184 0,661 3,87 0,539
0,387 0,759 0,367 0,469 0,219 1,33 0,386 1,776 0,478 0,41
2,229 3,397 0,381 0,488 0,17 0,307 0,497 0,501 1,906 0,455
1,864 2,239 0,321 1,888 0,33 0,305 0,531 0,714 1,601 0,325
0,218 0,292 1,79 3,031 0,928 1,495 1,191 0,137 0,652 0,345
0,197 0,325 1,965 0,27 0,364 2,46 0,857 0,296 0,307 0,458
2,222 0,343 2,135 0,35 0,259 3,186 0,216 0,256 5,757 0,27
Primér 0,9476 | Smérodatna odchylka 1,0204 | 95% Interval spolehlivosti 0,2
Vzorek ¢. 4 — PLCL 10hn% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Laboratorni (0. den)
0,703 0,689 0,37 0,278 0,872 0,535 1,121 0,416 0,526 0,716
0,508 0,527 0,577 0,642 0,335 0,453 0,476 0,364 0,5 0,689
0,871 0,505 0,644 0,459 0,595 0,74 0,582 0,603 0,505 0,909
0,611 0,399 1,154 0,479 0,683 0,941 0,786 0,867 0,39 0,239
0,342 0,29 0,803 0,5 0,287 0,459 0,702 0,743 0,378 0,364
0,993 0,608 0,413 0,684 0,462 0,989 0,668 0,713 0,347 0,387
0,838 1,123 0,809 0,771 0,473 0,36 0,946 0,34 0,649 0,778
0,857 0,604 0,473 0,501 0,308 1,189 0,669 0,555 0,593 0,51
0,47 0,328 0,503 0,409 0,405 1,306 0,709 0,758 0,859 0,541
0,218 0,608 1,124 0,473 0,913 0,625 0,45 0,402 0,669 0,383
Primér: 0,6089 | Smérodatna odchylka: 0,2334 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0458
Vzorek ¢. 4 — PLCL 10hn% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Laboratorni (1. den)
0,755 1,169 0,331 0,312 0,332 0,218 0,601 0,901 0,255 0,27
0,833 0,332 0,501 0,204 0,307 0,286 0,46 0,752 0,386 0,97
0,55 0,491 0,19 0,392 0,381 0,611 0,729 0,371 0,52 0,919
1,273 0,865 0,58 1,627 0,363 0,692 0,592 0,535 0,49 0,545
0,738 0,492 0,376 0,452 0,47 1,02 0,256 0,831 0,376 0,449
0,938 0,773 1,508 0,743 0,517 0,388 0,356 1,454 0,64 0,889
0,585 0,535 0,859 0,243 0,778 0,83 0,511 0,638 0,252 0,744
0,599 0,438 0,293 0,396 0,621 0,879 0,331 0,604 0,551 0,387
1,005 0,37 0,172 0,456 0,238 0,61 0,675 0,68 0,255 0,812
0,499 0,755 0,232 0,307 0,246 0,4 0,61 0,403 0,36 1,111
Primér: 0,5783 | Smérodatna odchylka: 0,2942 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0577




Vzorek ¢. 4 — PLCL 10hn% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Laboratorni (2. den)

1,112 0,76 0,68 0,803 0,905 0,72 0,341 0,459 0,507 1,628
0,61 0,575 0,593 0,604 0,542 0,889 0,643 0,578 0,8 0,739
0,909 1,153 1,32 0,605 0,786 0,647 0,98 0,642 0,761 1,007
0,468 1,005 0,434 0,851 0,638 0,719 0,4 0,692 0,903 0,357
0,66 0,765 0,63 0,527 0,547 0,697 0,856 0,642 0,656 0,854
0,63 0,725 0,44 0,654 0,619 0,717 0,717 1,454 0,65 0,883
0,872 1,453 1,032 0,896 0,384 0,814 0,735 0,721 0,911 0,577
0,71 0,829 1,025 0,498 0,677 0,557 0,519 0,52 0,562 0,582
0,255 0,815 0,436 0,702 0,995 0,48 0,838 0,517 0,735 1,238
1,05 0,536 0,638 0,605 0,774 0,402 1,044 0,496 0,415 0,836
Primér: 0,7277 | Smérodatna odchylka: 0,2458 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0482
Vzorek ¢. 4 — PLCL 10hn% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Laboratorni (7. den)
0,493 0,375 0,186 0,881 0,769 0,857 0,444 0,746 0,875 0,634
0,489 0,862 0,734 0,663 0,437 0,556 0,46 0,52 0,696 0,917
0,336 0,538 0,845 0,847 0,601 0,244 0,345 0,87 0,755 0,583
0,94 0,456 0,791 0,678 1,074 0,231 0,673 1,403 0,681 0,665
0,387 0,624 1,294 0,697 0,564 0,391 0,817 0,9 0,59 1,217
0,716 0,522 0,649 1,129 1,022 0,691 0,864 0,504 0,584 0,472
0,819 0,576 0,398 0,463 0,384 0,41 0,867 0,696 0,446 0,51
0,522 0,75 0,416 0,517 0,731 0,4 2,323 0,725 0,562 0,736
0,277 0,439 0,495 0,571 0,837 1,282 0,464 0,75 0,804 0,417
0,489 0,467 0,375 0,437 0,407 0,441 0,671 0,682 0,935 0,355
Primér: 0,6563 | Smérodatna odchylka: 0,2916 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0572
Vzorek ¢. 4 — PLCL 10hn% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Laboratorni (14. den)
0,405 0,334 0,296 0,32 0,308 0,371 0,599 0,509 0,218 0,182
0,223 0,222 0,181 0,344 0,362 0,399 0,37 0,498 0,419 0,237
0,533 0,26 0,122 0,491 0,249 0,172 0,398 0,18 0,416 0,286
0,248 0,277 0,201 0,431 0,448 0,151 0,307 0,166 0,323 0,224
0,289 0,338 0,236 0,519 0,183 0,769 0,201 0,097 0,271 0,258
0,385 0,176 0,305 0,335 0,283 0,184 0,411 0,163 0,231 0,544
0,646 0,258 0,33 0,318 0,139 0,195 0,289 0,24 0,218 0,498
0,125 0,139 0,205 0,265 0,576 0,295 0,201 0,271 0,257 0,274
0,201 0,459 0,299 0,152 0,18 0,296 0,425 0,283 0,231 0,214
0,22 0,406 0,229 0,277 0,238 0,387 0,44 0,267 0,436 0,297
Primér: 0,3054 | Smérodatna odchylka: 0,1258 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0247




Vzorek ¢. 4 — PLCL 10hn% Kyselina octova/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Laboratorni (21. den)

0,449 0,105 0,163 0,263 0,28 0,205 0,318 0,211 0,145 0,417
0,252 0,218 0,22 0,181 0,385 0,14 0,22 0,218 0,376 0,252
0,244 0,241 0,163 0,217 0,241 0,288 0,166 0,154 0,257 0,217
0,195 0,404 0,917 0,181 0,148 0,191 0,183 0,236 0,167 0,201
0,243 0,355 0,189 0,185 0,396 0,217 0,216 0,162 0,269 0,25
0,22 0,309 0,282 0,356 0,322 0,29 0,162 0,322 0,419 0,45
0,303 0,269 0,195 0,191 0,314 0,256 0,32 0,153 0,184 0,248
0,366 0,269 0,229 0,211 0,145 0,155 0,149 0,153 0,141 0,31
0,553 0,267 0,114 0,428 0,371 0,217 0,13 0,299 0,229 0,245
0,502 0,195 0,282 0,306 0,171 0,148 0,121 0,316 0,195 0,262
Primér: 0,2556 | Smérodatna odchylka: 0,1122 | 95% Interval spolehlivosti: 0,022
Vzorek ¢. 4 — PLCL 10hn% Kyselina octovad/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Laboratorni (1. mésic)
0,294 0,192 0,194 0,205 0,172 0,21 0,164 0,152 0,224 0,173
0,197 0,155 0,305 0,215 0,207 0,153 0,192 0,213 0,188 0,164
0,194 0,15 0,202 0,192 0,216 0,157 0,17 0,23 0,199 0,256
0,223 0,238 0,23 0,274 0,211 0,174 0,157 0,17 0,249 0,273
0,23 0,257 0,211 0,219 0,222 0,207 0,256 0,236 0,193 0,209
0,207 0,21 0,188 0,222 0,209 0,18 0,516 0,179 0,192 0,395
0,267 0,201 0,166 0,194 0,252 0,159 0,32 0,149 0,2 0,176
0,206 0,202 0,177 0,238 0,289 0,217 0,229 0,273 0,214 0,182
0,289 0,166 0,203 0,171 0,177 0,134 0,205 0,168 0,191 0,227
0,188 0,254 0,188 0,197 0,239 0,115 0,211 0,222 0,309 0,26
Primér: 0,213 | Smérodatna odchylka: 0,0535 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0105
Vzorek & 5 — PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Lednice (5 °C; 1. den)
1,316 0,464 0,465 0,431 0,864 0,414 0,219 0,568 0,787 0,548
0,818 0,333 0,377 0,354 0,428 0,943 0,615 0,886 0,743 0,685
0,786 0,876 0,678 0,18 0,291 0,291 0,394 0,28 0,806 0,664
0,793 0,629 0,523 0,692 0,255 0,686 0,743 0,234 0,28 0,525
0,629 0,97 0,706 0,498 0,308 0,505 0,45 0,246 0,324 1,241
0,598 0,497 0,341 0,473 0,684 0,332 0,258 0,231 0,47 0,411
0,431 0,674 0,402 0,545 0,545 0,806 0,347 0,512 1,55 0,536
0,491 0,545 0,47 0,387 0,512 0,324 0,637 0,775 0,428 0,332
0,68 1,001 0,37 0,901 0,534 0,909 0,64 0,811 0,536 0,36
0,643 0,545 0,324 0,615 0,541 0,36 1,308 0,557 0,677 0,621
Primér: 0,5722 | Smérodatna odchylka: 0,2528 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0496




Vzorek & 5 — PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Lednice (5 °C; 2. den)

0,859 0,384 0,545 0,423 0,525 0,376 0,794 0,598 0,376 0,81
0,619 0,628 0,374 0,838 0,69 0,543 0,6 0,676 0,525 0,433
0,713 0,381 0,629 0,624 0,742 0,566 0,505 0,662 0,368 0,411
0,535 0,509 0,768 0,557 0,936 0,735 0,647 0,824 0,727 0,379
0,669 0,778 0,787 0,368 0,643 0,342 0,748 0,748 1,103 0,108
1,124 0,502 0,505 0,822 0,501 0,375 0,813 0,763 1,351 0,614
0,706 0,648 0,617 0,665 0,926 0,51 0,584 0,722 1,36 0,662
0,686 0,619 0,653 0,788 0,949 0,685 0,844 0,822 0,398 0,743
1,056 0,674 0,664 1,173 0,62 0,31 0,376 0,79 0,342 0,436
0,572 0,609 0,652 0,963 0,533 1,47 0,631 0,578 0,5 0,768
Primér: 0,6581 | Smérodatna odchylka: 0,2298 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0451
Vzorek ¢. 5 — PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Lednice (5 °C; 7. den)
0,65 0,541 0,65 1,152 0,755 0,971 0,649 1,054 0,56 0,657
0,361 0,764 0,941 0,704 0,402 1,452 0,391 0,76 0,386 1,506
1,097 0,595 0,693 1,043 0,495 0,608 0,673 0,453 0,67 0,478
0,492 0,542 0,596 0,44 0,605 0,489 0,554 0,698 0,631 0,959
0,483 1,341 0,849 0,616 0,497 0,89 0,554 0,907 0,626 0,404
0,587 0,524 1,149 1,767 1,759 1,078 0,653 0,513 0,692 0,904
0,669 1,416 1,202 0,751 0,623 0,557 0,4 0,573 0,975 1,21
0,57 0,67 1,201 0,848 0,627 1,045 0,886 0,681 0,951 0,783
0,633 0,549 0,632 0,525 0,47 0,313 0,477 0,772 0,939 0,817
0,684 0,604 0,687 0,533 0,913 0,567 0,498 1,156 0,517 0,739
Primér: 0,7458 | Smérodatna odchylka: 0,2957 | 95% Interval spolehlivosti: 0,058
Vzorek & 5 — PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Lednice (5 °C; 14. den)
0,571 0,653 0,481 0,701 0,656 0,79 1,259 0,328 0,181 0,315
0,325 0,496 0,258 0,354 0,204 0,963 0,573 0,308 0,828 0,464
0,896 0,954 0,564 0,322 0,538 1,088 0,681 0,431 0,258 0,311
0,612 0,536 0,467 0,36 1,009 0,413 0,978 0,397 0,354 0,406
0,325 0,149 0,53 0,911 0,258 0,386 0,471 0,175 0,284 0,567
0,166 0,47 0,456 0,557 0,411 0,324 0,675 0,311 0,37 0,596
0,306 0,605 0,679 0,757 0,664 0,805 0,745 0,259 0,451 0,739
0,653 0,126 0,536 0,26 0,468 0,328 0,201 0,321 0,662 0,737
0,09 0,534 0,542 0,707 0,827 0,688 0,334 0,506 0,452 0,746
0,155 0,564 0,667 0,912 0,367 0,187 0,364 0,358 0,464 0,724
Primér: 0,5117 | Smérodatna odchylka: 0,2377 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0466




Vzorek & 5 — PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Lednice (5 °C; 21. den)

0,718 0,364 0,721 1,052 0,846 0,428 1,138 0,613 0,389 0,252
0,746 0,751 0,705 1,064 0,604 0,867 0,719 0,694 0,379 0,637
0,376 0,676 0,532 1,167 0,387 0,838 0,344 0,35 0,734 0,814
0,952 0,231 0,45 0,506 0,546 0,361 0,367 0,232 0,498 0,506
0,523 0,189 0,27 0,166 0,574 0,334 0,825 0,221 0,508 1,491
0,631 0,551 0,926 0,593 0,29 0,516 0,272 0,733 1,799 0,427
0,255 0,351 0,424 0,33 0,564 0,361 0,218 0,423 1,208 0,675
0,821 0,681 0,27 0,988 0,375 0,203 0,352 0,433 0,671 0,462
0,447 0,243 0,489 0,301 0,636 0,548 0,269 0,758 0,564 1,001
1,033 0,27 0,564 0,259 0,32 0,552 0,29 0,629 0,198 0,666
Primér: 0,565 [ Smérodatna odchylka: 0,2939 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0577
Vzorek & 5 — PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Lednice (5 °C; 1. mésic)
1,144 0,306 0,438 0,287 0,224 0,554 0,244 0,229 0,245 0,352
0,286 0,342 0,533 0,272 0,379 0,477 0,333 1,312 0,934 0,311
0,678 0,581 0,367 0,401 0,295 0,224 0,412 1,206 0,425 0,326
0,211 0,475 0,197 0,271 0,405 0,271 0,242 0,283 0,441 0,399
0,469 0,335 0,345 0,289 0,65 0,524 0,29 0,35 0,307 0,498
0,394 0,488 0,313 0,257 0,826 0,965 0,27 0,782 1,09 0,648
0,272 0,743 0,276 0,592 0,909 0,337 0,275 0,279 0,556 0,745
0,345 0,627 0,525 0,427 0,77 0,396 0,256 0,399 0,661 0,281
0,445 0,385 0,49 0,518 0,325 0,307 0,505 0,27 0,516 0,501
0,787 0,333 0,354 0,547 0,373 0,44 0,243 0,57 0,566 0,763
Primér: 0,4632 | Smérodatna odchylka: 0,2304 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0452
Vzorek & 5 — PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Lednice (5 °C; 2. mésic)
0,285 0,582 0,358 0,493 0,469 0,143 1,05 0,479 0,378 0,267
0,168 0,663 0,119 0,256 0,384 0,189 0,299 0,525 0,413 0,291
0,248 0,164 0,172 0,498 0,45 0,492 0,136 0,828 0,446 0,182
0,224 0,515 0,19 0,324 0,431 0,237 0,222 0,42 0,151 0,212
0,533 0,417 0,338 0,322 0,429 0,424 0,643 0,416 0,654 0,413
0,408 0,305 0,497 0,698 0,406 0,857 0,609 0,481 0,326 0,253
0,238 0,287 0,396 0,348 0,574 0,555 0,261 0,332 0,394 0,376
0,363 0,383 0,579 0,627 0,389 0,375 0,167 0,35 0,11 0,259
0,603 0,771 0,213 0,416 0,341 0,49 0,151 0,276 0,155 0,554
0,164 0,561 0,606 0,518 0,404 0,22 0,162 0,379 0,211 0,186
Primér: 0,3853 | Smérodatna odchylka: 0,1791 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0352




Vzorek & 6 — PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Mrazdk (18 °C; 1. den)

0,696 0,272 0,285 0,268 0,423 0,485 0,198 0,902 1,168 0,703
0,654 0,592 0,453 0,347 0,375 1,398 0,399 0,599 0,752 0,604
0,61 0,275 0,544 0,703 0,465 0,749 1,221 0,572 0,228 0,437
0,31 0,76 0,977 0,368 0,401 0,411 0,599 1,17 0,28 0,387
1,317 0,407 0,564 0,858 0,949 0,533 0,629 0,599 0,485 0,516
0,17 0,253 0,394 0,575 0,481 0,303 0,217 0,439 0,418 0,679
0,158 0,316 1,18 0,689 0,316 0,371 0,501 0,45 0,368 0,382
0,446 0,36 0,468 1,053 0,564 0,315 0,348 0,476 1,1 0,705
0,791 0,412 0,672 0,705 0,813 0,483 0,301 0,714 0,486 0,374
1,022 0,197 0,181 0,762 0,813 0,397 0,541 0,567 0,39 0,633
Primér: 0,5565 | Smérodatna odchylka: 0,2699 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0529
Vzorek ¢. 6 — PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Mrazdk (—18 °C; 2. den)
0,343 0,404 0,333 0,731 0,903 2,803 0,485 0,398 0,516 0,575
0,672 0,406 0,46 0,149 0,423 0,242 0,367 0,468 0,486 0,62
1,563 0,712 1,411 0,276 1,811 0,242 0,721 1,112 0,677 1,341
0,583 0,526 0,643 1,155 0,435 0,394 0,36 0,822 0,768 0,664
0,759 0,42 0,453 0,348 0,325 0,758 1,224 1,095 0,412 0,36
0,954 0,32 0,447 0,752 1,002 0,877 0,332 0,804 0,51 1,346
0,384 1,632 0,407 0,323 0,398 1,114 0,446 0,564 0,665 2,064
0,307 0,163 0,331 0,429 0,361 0,403 0,847 0,573 0,703 1,636
1,177 0,571 0,341 0,552 0,663 0,542 0,806 0,351 0,585 1,026
0,526 0,292 0,423 0,377 0,412 0,915 0,595 0,544 0,291 0,44
Primér: 0,6668 | Smérodatna odchylka: 0,4325 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0848
Vzorek & 6 — PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Mrazdk (18 °C; 7. den)
0,825 0,644 0,799 0,606 0,506 0,69 0,64 0,44 0,583 1,058
0,635 0,617 1,269 0,489 1,461 0,513 0,852 0,649 1,135 0,868
0,876 0,961 1,119 0,548 1,259 0,614 0,842 0,782 0,653 0,526
0,385 0,741 0,512 0,986 0,692 0,607 0,773 0,614 0,646 0,631
0,749 0,592 0,787 0,715 0,389 0,57 0,618 0,553 0,853 1,067
0,639 0,683 0,419 0,942 0,396 0,372 0,642 0,567 0,988 0,384
0,633 1,361 0,357 1,069 0,913 0,522 0,622 0,601 2,434 0,485
0,696 0,835 0,671 0,519 0,438 0,645 0,764 0,819 1,201 1,091
0,516 0,494 0,41 1,002 0,762 0,432 0,546 1,125 0,604 1,396
0,668 0,831 0,62 0,461 1,23 0,637 0,769 1,223 0,575 0,584
Primér: 0,7454 | Smérodatna odchylka: 0,3048 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0598




Vzorek & 6 — PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Mrazdk (—18 °C; 14. den)

0,298 0,301 0,257 0,297 0,185 0,339 0,23 0,448 0,257 0,469
0,43 0,318 0,116 0,655 0,219 0,258 0,251 0,27 0,179 0,601
0,308 0,664 0,261 0,705 0,543 0,623 0,292 0,423 0,434 0,261
0,405 0,581 0,535 0,441 0,183 0,536 0,78 0,258 0,484 0,681
0,344 0,389 0,171 0,511 0,435 0,577 0,589 0,827 0,516 0,737
0,531 0,52 0,867 0,426 0,526 0,725 0,27 1,171 0,645 0,233
0,168 0,31 0,639 0,356 0,361 0,423 0,457 0,601 0,754 0,459
0,177 0,232 0,518 0,194 0,288 0,163 0,42 0,957 0,449 0,274
0,721 0,316 0,441 0,475 0,279 0,336 0,727 0,577 0,396 0,418
0,548 0,271 0,23 0,259 0,457 0,284 0,53 0,473 0,313 0,38
Primér: 0,4342 | Smérodatna odchylka: 0,1957 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0384
Vzorek ¢. 6 — PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Mrazdk (18 °C; 21. den)
0,796 0,913 0,72 1,236 0,544 0,528 0,468 0,167 0,595 0,223
0,969 0,513 0,408 0,905 0,453 0,243 0,746 0,56 1,175 0,689
0,527 0,666 0,449 0,412 0,578 0,859 0,332 0,438 1,163 0,6
0,659 0,536 0,546 0,444 0,646 0,539 0,897 0,841 0,535 0,649
0,691 0,73 1,098 1,298 0,728 0,494 0,706 0,383 0,59 0,766
1,048 0,738 0,795 0,738 0,665 1,12 0,686 0,339 0,689 0,672
0,79 0,839 0,527 0,531 0,404 0,48 0,272 0,848 0,302 0,585
0,435 0,341 0,669 0,452 0,4 0,949 0,544 0,7 0,262 0,659
0,891 0,917 0,679 0,423 0,606 1,255 0,415 0,758 0,732 0,711
0,653 0,191 0,626 1,378 0,5 1,071 0,337 0,564 0,692 0,431
Primér: 0,6496 | Smérodatna odchylka: 0,2541 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0499
Vzorek & 6 — PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Mrazdk (—18 °C; 1. mésic)
0,361 0,573 0,406 0,565 0,62 0,446 0,915 0,541 0,594 0,487
0,78 0,501 0,772 0,935 0,405 0,415 0,671 0,436 0,965 0,607
0,585 0,484 0,49 0,26 0,78 0,464 1,387 0,951 0,617 0,3
0,83 0,598 0,41 0,52 0,651 0,353 0,336 0,366 0,58 1,355
0,37 0,626 0,386 0,743 0,575 0,439 0,389 0,62 0,656 0,511
0,581 0,848 0,631 0,645 0,44 0,336 0,461 0,464 1,171 0,938
0,621 1,128 0,8 1,024 0,757 0,401 1,398 0,536 0,489 0,484
0,815 0,367 0,403 0,332 0,465 0,439 0,452 0,334 0,746 1,038
0,588 0,495 0,578 0,507 0,346 0,573 0,329 0,327 0,471 0,383
0,528 0,346 0,524 0,422 0,436 0,353 1,027 0,849 0,633 0,943
Primér: 0,5983 | Smérodatna odchylka: 0,2467 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0484




Vzorek & 6 — PLCL 10hm% Kyselina octovd/kyselina mravenci/aceton 1 : 1 : 1 Mrazdk (—18 °C; 2. mésic)

0,853 0,384 0,262 0,289 0,979 0,317 0,445 0,334 0,57 0,722
0,295 0,758 0,496 0,694 0,692 0,68 0,255 0,52 0,311 0,671
0,624 0,713 0,477 1,119 0,221 0,541 0,254 0,616 0,337 0,598
0,486 0,854 0,424 0,72 0,523 0,527 0,43 0,302 0,488 0,424
0,365 0,531 0,508 0,616 0,757 0,341 0,395 0,956 0,497 0,566
0,525 0,155 0,46 0,48 0,583 0,61 0,496 0,803 0,655 0,505
0,405 0,578 0,327 0,503 0,442 0,352 0,396 0,551 0,684 0,544
0,827 0,896 0,335 0,528 0,571 0,599 0,326 0,416 0,611 0,576
0,307 0,605 0,828 0,316 0,688 0,41 0,576 0,345 0,313 1,173
1,08 0,422 0,535 0,81 0,583 0,52 0,517 0,688 0,322 0,343
Primér: 0,5386 | Smérodatna odchylka: 0,2015 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0395
Vzorek & 7 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (0. den)
0,331 0,306 0,152 0,387 0,097 2,546 0,186 1,914 0,378 0,338
0,274 0,247 0,304 0,153 0,073 0,264 3,074 0,252 0,432 0,38
0,377 0,369 0,192 0,191 0,087 0,16 0,497 0,529 2,639 0,095
0,258 0,355 0,411 0,254 0,135 2,327 0,231 0,412 0,28 0,115
0,619 0,315 0,211 0,151 0,18 0,108 0,07 0,263 1,063 0,281
0,284 0,639 0,271 0,457 0,473 0,271 0,133 2,08 0,324 0,345
0,155 0,325 0,265 0,451 0,057 0,289 0,301 0,299 0,797 0,488
0,57 0,339 1,44 0,46 0,214 0,198 0,166 0,097 0,194 0,324
0,287 0,322 1,689 1,562 0,454 0,253 0,239 0,386 0,343 0,275
0,809 1,815 0,188 0,3 0,292 0,539 0,524 0,292 0,488 0,281
Primér: 0,4931 | Smérodatna odchylka: 0,5866 | 95% Interval spolehlivosti: 0,115
Vzorek & 7 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (1. den)
0,396 0,427 0,407 0,375 0,525 0,194 0,185 0,205 0,413 0,393
0,387 0,487 0,497 0,889 0,21 0,261 0,506 0,67 0,162 0,295
0,361 0,268 0,268 0,713 0,544 0,506 0,36 0,121 0,214 0,231
0,3 0,225 0,538 0,18 0,758 0,205 0,682 0,253 0,122 0,2
0,291 0,486 1,608 0,441 0,365 0,23 0,611 0,189 0,459 0,947
0,529 0,291 0,273 0,603 0,56 0,281 0,171 0,214 1,496 0,267
0,365 0,396 0,255 0,201 0,434 0,392 0,53 0,342 0,255 0,532
0,446 0,218 0,44 0,2 0,202 0,421 0,244 0,182 0,371 0,245
0,268 0,281 0,204 0,199 0,242 0,392 0,287 0,206 0,225 0,212
0,184 0,228 0,244 0,258 0,258 0,255 0,181 0,171 0,134 0,291
Primér: 0,3664 | Smérodatna odchylka: 0,2371 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0465




Vzorek ¢. 7 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (2. den)

0,303 0,288 0,229 0,27 0,163 0,164 0,911 0,285 1,217 0,164
0,15 0,186 0,267 0,102 0,179 0,322 0,192 1,378 0,309 0,254
0,195 0,162 1,654 0,231 0,166 1,419 0,255 0,212 0,269 0,24
0,177 0,285 0,338 0,266 0,247 0,348 0,183 0,204 0,164 0,458
0,081 0,991 0,103 0,399 0,116 0,223 0,243 0,098 0,209 0,247
0,181 0,205 0,125 0,172 0,322 0,511 0,463 0,322 0,858 0,286
0,726 0,306 0,212 0,147 1,291 0,128 0,246 0,255 0,391 0,137
0,611 0,153 0,319 0,275 0,397 0,559 1,613 0,195 0,353 0,202
0,379 0,2 1,234 0,181 0,242 0,112 0,077 0,6 1,591 0,372
0,153 0,16 0,127 0,743 0,089 0,128 0,341 0,231 0,261 0,266
Primér: 0,3697 | Smérodatna odchylka: 0,3587 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0704
Vzorek & 7 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (7. den)
0,738 0,597 0,659 0,585 0,704 0,492 0,926 0,493 1,095 0,288
0,654 0,619 0,957 0,563 0,507 0,782 0,963 0,701 0,547 0,563
0,795 0,803 0,658 0,514 0,733 0,56 0,803 0,458 0,668 1,007
0,466 0,866 0,84 0,98 0,556 0,744 1,005 0,594 0,521 0,967
0,743 0,743 0,612 0,742 0,746 0,59 0,56 0,694 0,695 1,033
0,713 0,738 0,299 1,015 0,759 0,646 0,921 0,437 0,677 0,622
0,601 1,445 0,465 0,533 0,487 0,554 0,47 0,726 2,582 0,664
0,583 0,53 0,66 0,378 0,582 0,547 0,594 0,925 0,885 0,658
0,778 0,735 0,742 0,517 0,597 0,444 0,468 1,17 0,39 0,703
0,612 1,059 0,471 0,435 0,539 0,684 0,685 0,61 0,778 0,45
Primér: 0,697 | Smérodatna odchylka: 0,2732 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0536
Vzorek & 7 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (14. den)
0,499 0,712 0,522 0,967 0,19 0,625 0,771 0,374 0,317 0,313
0,462 0,345 0,668 0,472 0,453 0,449 1,139 0,703 0,522 0,29
1,125 0,544 0,66 0,689 0,204 0,185 0,794 0,33 0,323 0,345
0,158 0,557 0,525 0,462 0,322 1,528 0,304 0,686 0,298 0,177
0,575 0,325 0,536 0,299 0,616 0,265 0,43 0,317 0,493 0,269
0,374 0,181 0,877 0,427 1,143 0,606 0,341 0,406 0,346 0,507
0,349 0,191 0,898 0,66 0,218 0,403 0,3 0,457 0,225 0,633
0,581 0,368 0,352 0,423 0,562 0,955 0,439 0,642 0,325 1,07
0,644 0,678 0,677 0,742 0,249 0,393 0,337 0,274 0,335 0,443
0,731 0,557 0,536 0,943 0,223 1,079 0,313 0,345 0,474 0,432
Primér: 0,508 | Smérodatna odchylka: 0,2569 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0504




Vzorek & 7 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (21. den)

0,256 0,221 0,419 0,276 0,269 0,284 0,179 0,238 0,219 0,344
0,447 0,25 0,212 0,256 0,362 0,168 0,396 0,304 0,258 0,197
0,195 0,177 0,347 0,092 0,272 0,208 0,158 0,192 0,353 0,257
0,383 0,34 0,475 0,236 0,155 0,385 0,245 0,341 0,305 0,144
0,218 0,221 0,195 0,504 0,507 0,211 0,225 0,307 0,513 0,234
0,369 0,382 0,236 0,269 0,287 0,294 0,378 1,297 0,244 0,229
0,451 0,25 0,196 0,43 0,293 0,277 0,329 0,508 0,553 0,168
0,369 0,227 0,269 0,28 0,233 0,318 0,246 0,333 0,277 0,194
0,136 0,241 0,257 0,225 0,324 0,211 0,329 0,191 0,162 0,209
0,268 0,178 0,342 0,302 0,513 0,272 0,215 0,217 0,179 0,202
Primér: 0,2911 | Smérodatna odchylka: 0,1398 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0275
Vzorek & 7 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (1. mésic)
0,168 0,195 0,182 0,299 0,22 0,282 0,23 0,383 0,29 0,345
0,214 2,206 0,201 0,415 0,248 0,19 0,177 0,273 0,225 0,312
0,165 0,477 0,379 0,327 0,163 0,468 0,333 0,252 0,27 0,285
0,154 0,269 0,14 0,245 0,244 0,317 0,271 0,328 0,251 0,193
0,345 0,541 4,106 0,321 0,382 0,388 0,335 0,293 0,232 0,246
1,067 0,412 0,227 0,252 0,243 0,212 0,23 0,209 0,161 0,302
1,257 0,14 0,19 0,284 0,288 0,251 0,186 0,333 0,192 0,109
0,607 0,165 0,148 0,42 0,269 0,202 0,35 0,234 0,265 0,294
0,383 0,218 0,226 0,331 0,205 0,295 0,186 0,256 0,372 0,175
0,47 0,324 0,389 0,109 0,311 0,303 0,172 0,163 0,237 0,237
Primér: 0,3464 | Smérodatna odchylka: 0,4531 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0889
Vzorek & 7 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (2. mésic)
0,386 0,155 0,21 0,357 0,281 0,663 0,257 0,731 0,209 0,701
0,289 0,507 0,348 0,29 0,367 0,209 0,326 0,301 0,154 0,134
0,48 0,333 0,206 0,32 0,185 0,309 0,509 0,154 2,823 0,284
0,525 0,335 0,297 0,802 0,177 0,21 0,268 0,186 2,252 0,147
0,352 0,257 0,249 0,374 0,474 0,136 0,185 0,405 0,151 0,71
0,387 0,204 0,696 0,492 0,433 0,786 0,315 1,214 0,399 0,387
0,307 0,186 0,26 0,312 0,15 0,265 0,179 0,229 0,385 0,221
0,238 0,21 0,168 0,952 0,571 0,297 0,178 0,235 0,313 0,173
0,244 0,273 1,113 0,154 0,307 0,431 0,449 0,411 0,641 0,316
0,275 0,427 0,254 1,244 0,191 0,617 0,198 0,367 0,266 0,259
Primér: 0,4055 | Smérodatna odchylka: 0,3803 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0746




Vzorek ¢. 8 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8 : 1 : 1 Laboratorni (0. den)

0,325 0,133 0,856 0,147 0,228 0,128 0,128 0,155 0,21 0,081
0,204 0,203 0,073 0,714 0,236 0,223 0,049 0,11 0,149 0,218
0,212 0,21 0,138 0,103 0,203 0,192 0,159 0,219 1,484 0,177
0,242 0,204 0,103 0,234 0,121 0,192 0,182 0,167 0,427 0,171
0,2 0,176 0,133 0,103 0,217 0,246 0,155 0,116 0,18 0,154
0,206 0,222 0,147 0,173 0,166 0,137 0,42 0,193 0,319 0,201
0,256 0,206 0,179 0,082 0,098 0,26 0,177 0,105 0,315 0,252
0,146 0,167 0,389 0,063 0,158 0,217 0,152 0,204 0,126 0,201
0,206 0,109 0,411 0,136 0,172 0,22 0,155 0,137 0,21 0,231
0,212 0,116 0,096 0,251 0,448 0,126 0,131 0,122 0,355 0,153
Primér: 0,2133 | Smérodatna odchylka: 0,1721 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0338
Vzorek ¢. 8 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8 : 1 : 1 Laboratorni (1. den)
0,348 0,191 0,446 0,212 0,419 0,314 0,27 0,281 0,232 0,625
0,48 0,36 0,277 0,278 0,248 0,182 0,161 0,275 0,262 0,384
0,339 0,319 0,195 0,207 0,177 0,267 0,459 0,235 0,298 0,379
0,285 0,22 0,384 0,38 0,31 0,203 0,231 0,283 0,351 0,315
0,235 0,37 0,316 0,236 0,226 0,116 0,285 0,331 0,239 0,344
0,27 0,474 0,189 0,244 0,351 0,182 0,291 0,201 0,211 0,345
0,227 0,199 0,255 0,345 0,32 0,173 0,34 0,341 0,302 0,346
0,244 0,285 0,229 0,184 0,327 0,242 0,315 0,25 0,248 0,325
0,23 0,232 0,255 0,249 0,176 0,297 0,335 0,368 0,225 0,218
0,192 0,27 0,249 0,225 0,206 0,29 0,242 0,473 0,229 0,255
Primér: 0,2826 | Smérodatna odchylka: 0,082 [ 95% Interval spolehlivosti: 0,0161
Vzorek ¢. 8 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8 : 1 : 1 Laboratorni (2. den)
0,144 0,144 0,155 0,297 0,141 0,109 0,201 0,199 0,164 0,216
0,305 0,174 0,199 0,387 0,311 0,241 0,485 0,307 0,201 0,13
0,142 0,151 0,147 0,156 0,297 0,146 0,106 0,119 0,235 0,244
0,259 0,224 0,127 0,169 0,33 0,197 0,144 0,175 0,153 0,2
0,193 1,368 0,182 0,178 0,173 0,238 0,13 0,246 0,253 0,113
0,11 0,161 0,196 0,182 0,171 0,082 0,11 0,199 0,129 0,393
0,252 0,197 0,297 0,116 0,173 0,173 0,29 0,21 0,21 0,381
0,147 0,136 0,173 0,192 0,115 0,201 0,184 0,147 0,162 0,296
0,148 0,291 0,342 0,118 0,739 0,276 0,163 0,425 0,227 0,289
0,271 0,374 0,244 0,157 0,231 0,197 0,294 0,115 0,216 0,16
Primér: 0,2237 | Smérodatna odchylka: 0,1495 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0294




Vzorek ¢. 8 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8 : 1 : 1 Laboratorni (7. den)

0,108 0,122 0,172 0,133 0,144 0,19 0,153 0,127 0,194 0,202
0,109 0,093 0,157 0,245 0,142 0,141 0,227 0,145 0,121 0,208
0,142 0,153 0,162 0,214 0,162 0,186 0,125 0,149 0,154 0,185
0,155 0,127 0,154 0,283 0,097 0,211 0,117 0,176 0,127 0,238
0,17 0,127 0,205 0,113 0,122 0,2 0,162 0,138 0,179 0,219
0,136 0,127 0,135 0,126 0,189 0,13 0,242 0,176 0,173 0,185
0,132 0,151 0,146 0,162 0,121 0,251 0,125 0,155 0,155 0,19
0,157 0,121 0,197 0,194 0,264 0,206 0,158 0,217 0,181 0,129
0,137 0,097 0,132 0,173 0,118 0,181 0,191 0,186 0,207 0,233
0,135 0,165 0,158 0,166 0,121 0,125 0,135 0,171 0,166 0,19
Primér: 0,1631 | Smérodatna odchylka: 0,0394 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0078
Vzorek ¢. 9 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8 : 1 : 1 Lednice (5 °C; 1. den)
0,244 0,225 0,636 0,168 0,368 0,254 0,217 0,325 0,325 0,459
0,227 0,231 0,393 0,269 0,266 0,26 0,225 0,223 0,206 0,233
0,241 0,218 0,204 0,313 0,206 0,371 0,256 0,279 0,251 0,52
0,155 0,183 0,352 0,245 0,373 0,44 0,329 0,345 0,279 0,216
0,169 0,254 0,217 0,353 0,339 0,31 0,267 0,254 0,388 0,307
0,288 0,216 0,286 0,336 0,308 0,339 0,239 0,269 0,167 0,379
0,323 0,216 0,286 0,34 0,273 0,396 0,285 0,44 0,351 0,298
0,259 0,13 0,259 0,202 0,405 0,223 0,245 0,279 0,285 0,318
0,173 0,216 0,257 0,358 0,231 0,273 0,42 0,278 0,296 0,223
0,295 0,185 0,337 0,286 0,282 0,368 0,297 0,255 0,238 0,342
Primér: 0,2864 | Smérodatna odchylka: 0,0803 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0158
Vzorek & 9 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8 : 1 : 1 Lednice (5 °C; 2. den)
1,429 0,89 0,098 0,961 0,155 0,31 0,161 0,433 0,203 0,116
0,286 0,097 0,457 0,162 0,156 0,49 0,495 0,277 0,127 0,731
0,115 0,071 0,255 0,116 0,269 0,148 0,281 0,261 0,171 0,109
0,118 0,083 0,204 0,196 0,155 0,109 1,128 0,264 0,146 0,151
0,267 0,082 0,128 0,765 0,098 0,105 0,281 0,245 1,324 0,178
0,154 0,177 0,158 0,187 1,061 0,894 0,153 0,15 0,795 0,296
0,246 0,054 0,167 0,128 0,652 0,194 0,748 0,33 0,578 0,452
0,244 0,373 0,136 0,128 0,703 0,344 0,171 0,319 0,487 0,195
0,145 0,29 0,267 0,142 1,504 0,194 1,252 0,696 0,108 0,09
0,159 0,146 0,199 0,295 0,116 0,114 0,229 0,095 0,122 0,105
Primér: 0,328 [ Smérodatna odchylka: 0,3191 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0626




Vzorek & 9 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8 : 1 : 1 Lednice (5 °C; 7. den)

0,193 0,234 0,162 0,227 0,161 0,167 0,805 0,315 0,177 0,229
0,126 0,187 0,175 0,224 0,165 0,303 0,236 1,211 0,24 0,243
0,166 0,293 0,224 0,169 0,149 0,428 0,153 0,183 0,297 0,326
0,189 0,159 0,173 0,373 0,146 0,243 0,19 0,235 0,258 0,287
0,422 0,205 0,196 0,134 0,193 0,173 0,245 0,161 0,252 0,198
0,548 0,242 0,13 0,129 0,112 0,278 0,158 0,362 0,276 0,217
0,203 0,226 0,182 0,146 0,151 0,232 0,182 0,193 0,22 0,24
0,234 0,229 0,21 0,21 0,164 0,154 0,303 0,19 0,376 0,289
0,242 0,242 0,186 0,706 0,402 0,189 0,324 0,322 0,286 0,264
0,172 0,242 0,152 0,195 0,203 0,172 0,226 0,193 0,337 0,248
Primér: 0,2469 | Smérodatna odchylka: 0,1433 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0281
Vzorek ¢. 9 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8 : 1 : 1 Lednice (5 °C; 14. den)
0,192 0,232 0,138 0,168 0,613 0,145 0,231 0,204 0,206 0,201
0,415 0,223 0,176 0,122 0,136 0,148 0,192 0,163 0,27 0,178
0,206 0,136 0,197 0,149 0,086 0,18 0,108 0,141 0,384 0,108
0,232 0,198 0,15 0,211 0,086 0,229 0,115 0,35 0,153 0,18
0,602 0,2 0,151 0,195 0,163 0,218 0,217 0,186 0,447 0,141
0,19 0,133 0,128 0,138 0,144 0,188 0,186 0,177 0,342 0,121
0,33 0,136 0,136 0,127 0,086 0,396 0,155 0,153 0,228 0,115
0,299 0,235 0,116 0,128 0,147 0,194 0,186 0,193 0,171 0,141
0,234 0,146 0,056 0,136 0,109 0,17 0,218 0,135 0,201 0,135
0,298 0,138 0,159 0,181 0,173 0,293 0,266 0,195 0,115 0,115
Primér: 0,1937 | Smérodatna odchylka: 0,0931 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0183
Vzorek & 9 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8 : 1 : 1 Lednice (5 °C; 21. den)
0,326 0,721 0,236 0,349 0,138 0,259 0,195 0,138 0,17 0,172
0,281 0,202 0,22 0,222 0,465 0,271 0,241 0,13 0,164 0,386
0,195 0,171 0,246 0,27 0,342 0,289 0,181 0,242 0,204 0,256
0,17 0,186 0,181 0,205 0,202 0,186 0,229 0,238 0,181 0,386
0,167 0,379 0,192 0,27 0,183 0,238 0,162 0,132 0,219 0,191
0,2 0,43 0,345 0,198 0,221 0,259 0,128 0,127 0,296 0,205
0,17 0,25 0,217 0,195 0,3 0,204 0,163 0,232 0,162 0,341
0,155 0,207 0,258 0,145 0,413 0,141 0,231 0,311 0,162 0,232
0,138 0,237 0,235 0,201 0,172 0,259 0,195 0,203 0,259 0,292
0,146 0,428 0,171 0,22 0,205 0,195 0,192 0,233 0,187 0,164
Primér: 0,2321 | Smérodatna odchylka: 0,0878 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0173




Vzorek & 9 — PCL 45 16hm% Chloroform/etanol/kyselina octova 8 : 1 : 1 Lednice ( 5°C; 1. mésic)

0,143 0,122 0,203 0,135 0,094 0,203 0,125 0,208 0,172 0,124
0,158 0,193 0,27 0,116 0,146 0,134 0,101 0,194 0,14 0,126
0,142 0,142 0,129 0,126 0,142 0,143 0,164 0,203 0,218 0,14
0,188 0,129 0,137 0,139 0,183 0,136 0,252 0,154 0,19 0,136
0,191 0,134 0,118 0,141 0,251 0,147 0,185 0,274 0,144 0,169
0,135 0,133 0,148 0,145 0,169 0,132 0,167 0,112 0,233 0,132
0,151 0,131 0,201 0,154 0,176 0,153 0,153 0,104 0,126 0,223
0,151 0,143 0,116 0,156 0,148 0,136 0,138 0,122 0,127 0,202
0,139 0,126 0,177 0,191 0,196 0,156 0,118 0,168 0,132 0,167
0,153 0,205 0,25 0,122 0,148 0,15 0,179 0,163 0,136 0,13
Primér:| 0,1578|Smérodatnd odchylka: 0,0372 | 95% Interval spolehlivosti: 0,0073
Vzorek & 10— PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (0. den)

2,34 3,597 4,13 4,069 3,168 2,12 1,377 1,771 3,004 2,728
2,309 3,033 3,28 3,969 2,297 3,002 3,218 3,035 3,831 3,584
2,903 1,012 0,872 1,707 3,04 2,943 2,146 0,906 2,839 0,713
3,213 2,242 2,478 2,764 3,681 2,208 0,954 0,93 2,671 1,232
2,039 3,737 2,206 3,527 3,687 1,814 3,109 1,422 2,075 0,94
4,062 0,999 3,424 2,158 2,873 2,393 2,253 2,847 3,615 0,806
0,793 0,974 2,899 2,166 2,604 2,108 3,364 2,699 4,128 1,431
1,601 1,767 2,722 2,097 3,705 3,525 1,548 2,886 2,899 2,225
0,84 0,811 2,232 3,657 1,194 1,919 2,075 1,096 0,98 3,246
2,752 0,784 2,612 4,217 2,327 2,09 3,364 4,884 0,999 3,569

Primér: 2,451 | Smérodatna odchylka: 1,0119 [ 95% Interval spolehlivosti: 0,1984
Vzorek & 10— PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (1. den)

3,33 1,766 0,615 1,995 0,947 1,203 2,502 0,71 1,526 1,833
3,809 0,86 1,178 3,369 3,379 1,946 2,095 2,848 3,605 2,511
1,104 1,914 1,069 3,373 3,631 2,999 4,248 2,041 3,341 0,643
0,895 2,916 0,947 3,243 3,39 2,361 3,066 2,849 2,651 3,301
3,088 3,834 2,608 1,92 5,338 3,424 0,997 1,277 2,707 0,716
2,737 1,736 4,028 2,453 4,398 1,683 0,868 4,22 2,126 3,8
2,626 2,955 3,702 1,036 1,682 1,982 0,967 2,836 1,887 3,292
1,073 3,353 2,495 4,222 3,798 2,12 2,307 2,004 4,738 0,839

1,34 3,544 3,073 1,553 1,298 3,014 1,683 2,842 2,536 2,091
2,611 2,864 2,66 3,762 0,803 2,919 2,658 0,808 3,071 2,091

Primér: 2,4311 | Smérodatna odchylka: 1,0817 | 95% Interval spolehlivosti: 0,2121




Vzorek ¢. 10 — PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (2. den)

2,731 3,828 0,869 3,356 1,213 2,17 2,378 2,623 1,656 3,749
1,644 1,762 1,28 3,416 0,475 4,328 2,199 3,793 3,874 2,849
2,216 1,108 3,262 2,145 3,582 4,872 3,811 2,756 2,822 3,733
1,203 4,899 1,251 1,506 5,098 1,915 1,941 2,231 2,451 3,147
1,541| 4,002 1,524 1,431 2,054 2,054 2,426 3,785 2,744 1,802
2,353 1,081 2,106 2,549 1,539 4,674 2,889 1,661 0,631 2,194
2,886 2,067 0,858 1,085 2,404 1,909 1,339 5,096 1,096 1,372
4,119 1,72 1,461 1,781 0,85 2,349 2,744 2,451 1,453 0,85
2,249 1,333 2,502 2,935 4,957 3,11 3,711 5,883 0,811 0,941
3,189 2,415 3,225 3,459 3,419 4,153 1,051 1,261 2,179 2,194
Primér: 2,4605 | Smérodatna odchylka: 1,1834 | 95% Interval spolehlivosti: 0,232
Vzorek & 10— PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (7. den)
2,747 3,322 5,088 1,26 1,198 0,907 0,484 1,902 1,801 3,05
3,778 2,422 2,473 0,885 1,149 1,066 0,938 0,991 2,115 2,317
1,483 0,992 6,449 3,168 1,127 1,452 0,682 2,804 2,562 1,814
1,176 0,485 1,706 2,214 3,205 3,222 0,863 2,215 3,381 3,574
5,156 0,593 2,207 1,565 2,569 3,089 2,317 3,784 4,562 2,408
1,394 2,538 1,925 3,901 1,271 2,041 2,14 1,379 1,625 3,92
1,164 0,517 3,912 2,185 2,726 2,509 0,939 2,258 2,467 1,516
0,792 0,978 3,19 3,365 2,305 2,788 2,479 1,038 1,308 2,494
2,98 2,715 0,782 1,127 3,474 3,4 2,622 2,316 1,143 2,34
3,174 1,425 1,422 0,89 2,678 2,081 2,151 2,153 2,009 2,963
Primér: 2,1963 | Smérodatna odchylka: 1,1216 | 95% Interval spolehlivosti: 0,2199
Vzorek & 10— PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (14. den)
2,319 2,159 1,162 1,627 1,595 3,907 3,859 2,889 0,778 0,922
4,258 0,938 3,968 1,308 0,685 2,345 1,93 3,788 3,049 1,568
2,237 0,622 2,819 0,946 2,378 1,463 1,316 1,093 0,838 3,802
3,889 2,554 4,233 1,598 2,34 0,8 1,522 4,075 1,703 1,32
0,822 2,507 3,52 3,776 3,518 2,79 4,757 1,244 2,61 0,58
0,992 3,461 4,558 2,359 0,725 1,73 0,748 4,589 1,256 1,446
3,488 3,772 1,12 4,166 2,451 2,309 0,921 0,568 1,178 3,103
3,037 2,217 2,304 0,693 1,217 3,528 1,134 1,217 1,224 1,01
2,735 0,568 0,541 2,915 3,747 1,837 0,822 3,393 2,582 0,855
1,222 1,167 2,298 2,444 0,707 1,344 3,459 2,396 1,109 3,614
Primér: 2,1501 | Smérodatna odchylka: 1,1949 [ 95% Interval spolehlivosti: 0,2342




Vzorek & 10— PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (21. den)

5,258 1,479 4,273 2,804 4,491 4,946 5,299 2,524 3,92 4,704
5,175 4,246 3,651 3,138 4,085 3,694 5,12 4,203 4,097 4,123
3,644 2,691 3,608 4,15 4,347 3,311 3,818 3,751 4,102 4,573
2,72 4,037 2,148 | 4,274 | 2,612 | 4,316 | 4,854 | 3544 | 4,339 | 2,723
2,214 3,496 6,19 3,945 3,976 3,911 2,901 3,286 2,438 3,052
4,162 3,471 3,289 4,901 3,087 4,165 4,608 4,703 4,295 3,479
3,536 3,527 3,906 3,558 3,589 4,205 3,775 4,099 2,437 4,125
2,401 2,99 4,067 4,858 4,323 3,391 4,266 2,946 3,342 3,672
1,328 3,928 4,491 3,721 4,356 3,699 3,39 3,472 2,994 2,346
3,692 3,371 3,547 3,383 4,356 3,528 5,059 3,908 3,606 4,304
Primér: 3,7586 | Smérodatna odchylka: 0,8259 | 95% Interval spolehlivosti: 0,1619
Vzorek & 10— PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (1. mésic)
3,752 1,489 4,288 4,047 2,019 4,451 4,291 2,889 1,16 2,093
2,037 4,029 3,573 1,744 2,905 4,847 3,042 3,601 1,792 4,535
3,489 3,507 3,683 2,177 3,559 3,647 2,08 2,97 3,583 2,074
4,281 3,635 3,754 3,186 1,691 2,488 2,78 4,597 3,358 0,725
2,611 2,936 2,251 3,43 3,515 3,055 3,532 3,75 3,414 3,526
2,882 3,691 2,788 3,015 2,784 3,971 4,341 1,267 3,72 2,349
3,603 4,033 3,36 4,333 1,837 3,212 4,661 2,452 4,769 0,701
3,524 4,128 2,712 4,246 1,95 5,814 1,091 4,359 3,909 1,808
3,16 2,899 2,91 2,66 3,934 3,53 3,124 2 3,215 3,699
3,019 2,443 2,895 3,064 3,083 3,239 3,677 3,021 4,39 3,67
Primér: 3,1681 | Smérodatna odchylka: 0,9648 | 95% Interval spolehlivosti: 0,1891
Vzorek & 10— PCL 80 10hm% Chloroform/etanol 8 : 2 Laboratorni (2. mésic)
0,641 5,292 1,161 3,9 3,505 0,873 4,105 3,426 1,98 1,023
4,515 1,63 3,443 2,848 1,449 1,224 0,717 1,703 3,001 3,377
0,49 1,731 1,685 4,163 1,579 3,651 0,579 1,459 2,966 3,046
0,673 2,347 2,618 2,447 1,644 1,426 2,197 0,609 0,58 1,449
2,27 1,998 2,347 1,188 1,539 2,589 2,791 0,831 0,867 4,066
1,658 0,873 3,248 2,539 1,3 4,616 3,177 4,857 0,528 0,763
3 1,05 4,328 3,827 4,185 1,293 1,103 1,136 2,446 0,687
0,536 4,664 3,424 0,722 3,532 2,237 3,844 2,111 1,376 3,591
2,779 0,461 1,361 1,295 2,084 1,095 0,922 0,95 4,134 3,014
2,002 2,002 2,662 1,984 2,144 4,415 0,596 1,65 0,772 4,166
Primeér: 2,2078 | Smérodatna odchylka: 1,2752 | 95% Interval spolehlivosti: 0,25




