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Abstrakt 

 Bakalářská práce se zabývá plazmatickou úpravou křemičitých nanovláken a jejím vlivem na 

jejich silylaci. 

            V teoretické části jsou shrnuté poznatky o nanovláknech, především křemičitých. Je zde 

popsána jejich výroba, využití, vlastnosti a v neposlední řadě také možnost modifikace jejich povrchu 

prostřednictvím silylačního činidla. V dalších částech je pak vysvětlena metoda plazmatické úpravy 

povrchu stejně jako metoda kvantifikace primárních aminoskupin. Dále je diskutována možnost 

využití plazmatu pro zvýšení efektivity silylace a tedy i možnosti následné funkcionalizace 

nanovláken z důvodu větší hustoty aminoskupin na povrchu. 

            Experimentální část se zabývá plazmatickou úpravou křemičitých nanovláken a jejího vlivu na 

následnou silylaci, kde je jako silylační činidlo použit 3-aminopropyltriethoxysilan (APTES). V první 

fázi byl sledován vliv použité atmosféry a doby, po kterou úprava probíhá, na výsledný výtěžek 

primárních aminoskupin navázaných na nanovlákenný substrát. Byla stanovena nejvhodnější 

kombinace atmosféry a doby úpravy. V druhé fázi byl sledován vliv prodlevy mezi plazmatickou 

úpravou a silylací na výslednou výtěžnost. 
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Abstract 

The bachelor thesis deals with plasma treatment of silicon nanofibers and its influence on their 

silylation. 

            The theoretical part summarizes the knowledge about nanofibers, especially silicates. It 

describes their production, utilization, properties and, last but not least, the possibility of modification 

of their surface by a silylation agent. The next part explains method of plasma surface treatment as 

well as method of quantification of primary amino groups. Furthermore, possibility of using plasma to 

increase efficiency of silylation, and thus possibility of subsequent functionalization of nanofibers due 

to increased density of amino groups on surface, is discussed. 

            The experimental part deals with plasma treatment of silica nanofibers and their effect on 

subsequent silylation, where 3-aminopropyltriethoxysilane (APTES) is used as silylation agent. In the 

first phase, effect of atmosphere used and time taken for treatment on the yield of primary amino 

groups bound to the nanofiber substrate was monitored. The most appropriate combination of 

atmosphere and time of conditioning was determined. In the second phase, the effect of delay between 

plasma treatment and silylation on resulting yield was monitored. 
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Silica nanofibers, plasma surface treatment, APTES, silylation, modification 

 

 

 

 

 

 

 

 



9 | S t r á n k a  

 

Obsah 
Seznam použitých termínů a zkratek ..................................................................................................... 11 

Úvod ...................................................................................................................................................... 12 

1 Nanovlákna ......................................................................................................................................... 12 

1.1 Křemičitá nanovlákna.................................................................................................................. 13 

1.1.1 Výroba křemičitých nanovláken........................................................................................... 14 

2 Povrchová funkcionalizace křemičitých nanovláken. ........................................................................ 17 

2.1 Silylace ........................................................................................................................................ 17 

2.2 APTES ......................................................................................................................................... 19 

3 Povrchová úprava plazmatem ............................................................................................................ 20 

3.1 Plazma ......................................................................................................................................... 20 

3.2 Využití plazmatu pro povrchovou úpravu látek .......................................................................... 20 

4 Kvantifikace ....................................................................................................................................... 22 

4.1 Kvantifikace primárních aminoskupin pomocí FITC .................................................................. 23 

4.2 Kvantifikace primárních aminoskupin pomocí methyloranže. .................................................... 24 

4.3 Fluorescence ................................................................................................................................ 24 

5 Experimentální část ............................................................................................................................ 26 

5.1 Použité materiály a chemikálie .................................................................................................... 26 

5.2 Použité metody ............................................................................................................................ 26 

5.2.1 Plazmatická úprava nanovláken ........................................................................................... 26 

5.2.2 Silylace nanovláken .............................................................................................................. 27 

5.2.3 Kvantifikace vázaných aminoskupin pomocí FITC ............................................................. 27 

5.2.4 Kvantifikace vázaných aminoskupin pomocí Methyloranže ................................................ 28 

5.2.5 Dodatečné analýzy ............................................................................................................... 28 

6 Výsledky měření a diskuze ................................................................................................................. 29 

6.1 Výpočet kalibrační řady pro FITC .............................................................................................. 29 

6.2 Fáze 1 – Efektivita různých kombinací atmosféry a doby plazmatické úpravy .......................... 30 

6.3 Fáze 2 – Vliv času mezi úpravou a silylací na její účinnost - FITC ............................................ 33 



10 | S t r á n k a  

 

6.4 Fáze 2 – Vliv času mezi úpravou a silylací na její účinnost – Methyloranž ............................... 37 

6.5 Dodatečné analýzy ...................................................................................................................... 40 

6.5.1 Analýza kapkou .................................................................................................................... 40 

6.5.2 Analýza SEM ....................................................................................................................... 40 

6.5.3 Analýza ICP ......................................................................................................................... 42 

Závěr...................................................................................................................................................... 43 

Seznam použité literatury ...................................................................................................................... 44 

Příloha ................................................................................................................................................... 48 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



11 | S t r á n k a  

 

Seznam použitých termínů a zkratek 

TEOS         Tetraethyl orthosilikát 

APTES       3-aminopropyltriethoxysilan 

SEM           Skenovací elektronová mikroskopie 

FITC           Fluorescein isothiokyanát 

ICP             Hmotnostní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem 

MO            Methyloranž 

A                Absorbance 

C                Molární koncentrace 

d                Tloušťka vrstvy vzorku 

ε                Molární absorpční koeficient pro danou vlnovou délku 
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Úvod 

 Křemičitá nanovlákna jsou zajímavým materiálem pro medicínské využití, především jako 

nosiče účinných látek, například enzymů.  Jejich hlavními výhodami jsou univerzálnost pramenící 

z rozsáhlých možností jejich povrchové funkcionalizace  (navázání dalších látek s různými funkčními 

skupinami), stabilita, biologická nezávadnost a velký specifický povrch. 

 Plazmatická úprava má širokou škálu použití pro zlepšení či úpravu vlastností povrchů, včetně 

křemičitých nanovláken. Použití plazmatické úpravy na jejich povrch vede k výraznému zvýšení 

koncentrace hydroxylových skupin, což zvyšuje smáčivost a umožňuje na povrch nanovláken pomocí 

vhodných činidel (například APTES) navázat řetězec s koncovou skupinou vhodnou k následné 

funkcionalizaci nanovláken. 

Hlavním cílem této práce je potvrzení předpokladu, že plazmatická úprava povrchu 

křemičitých nanovláken povede k výraznému zvýšení možnosti jejich funkcionalizace pomocí 

APTES, a ověření, zda je tato úprava trvalá nebo alespoň dlouhodobá a zda nedochází 

k mechanickému poškození nanovláken. 

1 Nanovlákna  

 Jako nanovlákna jsou obvykle označována vlákna o průměru stovek nanometrů. Konkrétní 

maximální velikost nanovlákna se liší dle instituce. Například firma Elmarco [1] definuje nanovlákna 

jakožto vlákna o průměru menším než 500 nm, firma Inovenso pak jako vlákna o průměru menším než 

100 nm [42]. Jejich specifickými vlastnostmi, které vyplývají z jejich malého průměru, jsou především 

velký specifický povrch, velká porozita nanovlákenné vrstvy, malé rozměry pórů, lepší mechanické 

vlastnosti a rozsáhlé možnosti jejich povrchové modifikace [3] [35] [36] [37] [38]. 

Organická nanovlákna jsou připravována především metodou elektrostatického zvlákňování 

(electrospinning), při kterém jsou zvlákňovány polymerní roztoky nebo taveniny v elektrostatickém 

poli [3]. Původně bylo prováděno pouze z jehly nebo několika jehel, což je, kvůli nízkým výtěžkům, 

použitelné pouze pro výzkumné účely. Průmyslovou výrobu umožnila až metoda založená na 

zvlákňování z válce, objevená profesorem Jirsákem a jeho spolupracovníky z Technické Univerzity v 

Liberci [2], jež byla později zdokonalena objevem zvlákňování ze struny. Tato metoda využívá 

uzavřenou nádrž s polymerním roztokem, na rozdíl od volné hladiny při zvlákňování z válce. To 

umožňuje udržovat stabilní viskozitu polymerního roztoku a brání roztokům absorbovat vzdušnou 

vlhkost, což zajišťuje, že při dlouhém provozu budou mít vzniklá nanovlákna konstantní vlastnosti. 

[39]. 
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Anorganická nanovlákna lze také připravovat metodami elektrostatického zvlákňování 

(Obr.1), nicméně nejdříve je nutné získat polymerní roztok, ten se obvykle získává metodou sol-gel 

(anorganické látky na rozdíl od organických obvykle polymery netvoří a výchozí látkou tedy nemůže 

být polymer) [5]. Zvláknění z taveniny obvykle využíváno není, neboť pro roztavení anorganických 

látek jsou potřebné vysoké teploty (1600°C pro oxid křemičitý). 

 

Obr.1 – Obecné Schéma sol-gel metod [18] 

Nanovlákna mají aplikační potenciál v mnoha odvětvích lidské činnosti, především pak 

v medicíně (cílená aplikace léků, tkáňové inženýrství), mezi další aplikace pak patří filtrace, senzorová 

technika či mikroelektronika [4]. V těchto aplikacích je využíván především jejich specifický povrch, 

který umožňuje navázat větší množství dalších látek než u větších vláken, a malé póry, které zachytí i 

ty nejmenší částice (viry, prach atd.) a propouští jen velmi malé molekuly, což umožňuje použití pro 

filtraci vzduchu či vody. 

1.1 Křemičitá nanovlákna 

Nejskloňovanějším typem anorganických nanovláken posledních několika let jsou nanovlákna 

na bázi oxidu křemičitého. Kromě obvyklých vlastností plynoucích z jejich nanovlákenné struktury 

jsou navíc netoxická [6] a do určitého stupně dokonce biodegradovatelná [10] (v těle z nich vzniká 

kyselina křemičitá, která je vyloučena močí). Různými metodami lze také funkcionalizovat jejich 

povrch pro další aplikace. Tyto vlastnosti z nich dělají vhodnou volbu pro výzkum možností jejich 

využití především v medicíně. Na druhou stranu je jejich výroba mnohem dražší než výroba 

mikrovláken, která většinu jejich vlastností sdílí, byť mají nižší specifický povrch a větší póry, 

nicméně pro medicínské využití stále dostačují. 
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Jejich povrch, stejně jako povrch jiných látek tvořených oxidem křemičitým, není dokonale 

inertní a v závislosti na chemické odolnosti (dané úpravou čí příměsemi v oxidu), změnou pH 

prostředí a vlhkosti se na povrchu objevují silanolové skupiny (defacto OH skupiny vystupující 

z povrchu vlákna), povrch oxidu křemičitého tedy na povrchu „koroduje“. Tyto silanolové skupiny lze 

odstranit zahřátím  na vysoké teploty [12]. Bez nich vlákna získají silnou adsorbční schopnost pro 

vodu, tohoto jevu je prakticky využíváno například pro udržování suchého prostředí či pro vysušování 

v exsikátoru. Pro tyto účely se používá porézní forma čistého oxidu křemičitého, takzvaný silicagel, 

který má, podobně jako nanovlákna, velký specifický povrch a je tedy schopen adsorbovat velké 

množství vody, která se dá navíc poměrně snadno odstranit zahřátím na 120°C, a je ho tedy možné 

využívat opakovaně [15]. 

Silanolové skupiny se dělí na tři podskupiny (Obr. 2) U izolovaných (volných) silanolů je 

k atomu křemíku připojena pouze jedna hydroxylová skupina, zbylé tři vazby jej propojují 

s objemovou strukturou materiálu. U vicinálních (můstkových) jsou dva izolované silanoly dostatečně 

blízko a dochází mezi nimi ke vzniku vodíkové vazby. U geminálních silanolů jsou pak dvě 

hydroxylové skupiny navázány na jeden atom křemíku [14]. 

 

Obr. 2 – Typy silanolových skupin [14] 

1.1.1 Výroba křemičitých nanovláken 

Obvykle používanou výchozí látkou pro přípravu křemičitých nanovláken je tetraethyl 

orthosilikát (TEOS). 

 

Obr. 3 – Strukturní vzorec TEOS 
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Při přípravě pomocí elektrostatického zvlákňování je nutné získat polymerní roztok. Ten se 

obecně připravuje polykondenzací TEOS v organickém rozpouštědle za přidání iniciátoru a následným 

odpařením rozpouštědla [5] [9]. 

Příkladem postupu pro získání polymerního roztoku je pomalé přidávání vodného roztoku 

kyseliny chlorovodíkové do roztoku TEOS v alkoholu (ethanolu) za stálého míchání a následné zahřátí 

roztoku na 80°C po dobu 30 minut [8]. Nanovlákna získaná těmito procesy jsou z většiny tvořená 

oxidem křemičitým, zbytek tvoří zbývající alkohol použitý jako rozpouštědlo a voda (ve formě Si-OH 

skupin a adsorbované vody). Alkohol neovlivňuje vlastnosti nanovláken, nicméně pro medicínské 

využití je samozřejmě vhodné použít netoxický alkohol, nejlépe ethanol, který také vzniká jako 

vedlejší produkt reakce [9]. Po získání polymerního roztoku může následovat samotný proces 

zvlákňování [2] [3]. 

 

Obr. 4 – Schéma principu elektrostatického zvlákňování z jehly [11] 

Nejstarší, velmi dlouho známou metodou výroby křemičitých nanovláken je zvlákňování 

z jehly (Obr. 4), nicméně tento proces je pro průmyslové využití nevhodný, neboť nanovlákna jsou 

tvořena jen v malém množství. Modernější procesy [2] [39] využívají zvlákňování z rotujících 

elektrod, částečně ponořených v polymerním roztoku, ve tvaru válce o různém poloměru (Obr. 6), či 

dokonce ze struny procházející uzavřeným zásobníkem roztoku. Při zvlákňování z jehly nebo jehel je 

počet Taylorových kuželů, a tedy i počet nanovláken tvořených najednou, dán pouze počtem jehel. Při 

zvlákňování z volného povrchu se tvoří Taylorovy kužely ve větším počtu, daném parametry, při 

kterých proces probíhá (Elektrické napětí, viskozita polymerního roztoku atd.). Vzniká tedy velké 

množství nanovláken (Obr. 5). 
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Obr. 5 – Elektrické zvlákňování na stroji Nanospider
TM

 [41] 

 

Obr. 6 – Schéma principu elektrostatického zvlákňování z válce 

V medicíně mohou být křemičitá nanovlákna využívána jakožto scaffoldy pro růst buněk 

v tkáňovém inženýrství [40] či jako nosiče pro účinné látky – antibiotika, analgetika, enzymy atd. 

Výhodou moderních nosičů aktivních látek je cílená a časově řízená distribuce aktivní látky. Aplikace 

účinných látek in situ (na místě, kde jsou potřebné) pak snižuje jejich ztráty způsobené vyplavováním 

tělními tekutinami stejně, jako jejich průnik do dalších částí organismu, kde může být jejich působení 

prostřednictvím škodlivých reakcí nežádoucí [7]. Použití nanovlákenného nosiče pro cílenou aplikaci 

účinných látek může tyto problémy vyřešit. 
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 Při použití křemičitých nanovláken jakožto nosičů účinných látek jsou důležitými vlastnostmi 

především jejich biokompatibilita a velký specifický povrch, který umožňuje navázání velkého 

množství látek a zároveň zajistí jejich rovnoměrnou distribuci v místě použití. Před samotnou vazbou 

účinné látky na nanovlákna tak, aby byla možná regulace jejich uvolňování, je nutné povrch 

nanovláken funkcionalizovat vhodným činidlem. 

2 Povrchová funkcionalizace křemičitých nanovláken. 

2.1 Silylace 

Chemická modifikace má zdánlivě paradoxní požadavky na křemičitý materiál. Musí být 

hydrofilní, ale zároveň nerozpustný ve vodě či v polárních rozpouštědlech, dále musí být mechanicky 

a chemicky stabilní, ale zároveň snadno modifikovatelný. Oxid křemičitý ve formě nanovláken tyto 

požadavky splňuje, především díky své schopnosti adsorbovat vodu za vzniku povrchových 

silanolových skupin, které zaručují snadnou modifikovatelnost, přičemž vnitřní struktura zůstává 

stabilní. 

Pro modifikaci povrchu oxidu křemičitého a jiných křemičitých materiálů se nejčastěji 

používají organofunkční silany (Obr. 7) [16]. Silany jsou organokovové monomerní sloučeniny 

tvořené centrálním atomem křemíku a čtyřmi substituenty, obvykle třemi hydrolyzovatelnými 

skupinami, přes které je atom křemíku připojován k povrchu oxidu křemičitého a jednou skupinou 

tvořenou alkylovým řetězcem a samotnou funkční skupinou, která může být dále využita pro připojení 

biologicky aktivních látek, například antibiotik, antiseptik, analgetik, enzymů apod. Tato činidla se 

dokáží vázat na povrch oxidu křemičitého unikátní kombinací kovalentních vazeb, vodíkových můstků 

a elektrostatických (van der Waalsových) sil. Díky tomu mohou i soutěžit s molekulami vody o 

hydroxylové skupiny na povrchu oxidu. Přehled nejčastěji používaných silanů k modifikaci 

křemičitých materiálů uvádí Vansant [14]. 

 

Obr. 7 Struktura funkčního silanu 
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Mechanismus reakce je vyobrazen na Obr. 8. Nejprve hydrolýzou vznikne reaktivní 

meziprodukt (silanol), který reaguje se samotným substrátem kondenzací s povrchovými OH 

skupinami za vzniku polymerní sítě tvořené vazbami Si-O-Si. Tato síť interaguje se substrátem 

pomocí vodíkových vazeb s hydroxyly [17]. 

Za zvýšené teploty dochází ke vzniku pevnějších kovalentních vazeb tvořených siloxanovými 

můstky. Tloušťka této vrstvy závisí na koncentraci silylačního činidla a množství vody v reagujícím 

roztoku [17]. 

 Pro zajistění navázání činidla na substrát kovalentními vazbami se nejčastěji využívají 

alkoxysilany, které se na něj vážou přes siloxanovou vazbu, navíc netvoří spontánně vodíkové vazby 

již v roztoku a jsou tedy mnohem stabilnější než běžné organosilany. V dnešní době jsou alkoxysilany 

velmi dobře dostupné i komerčně. Dostupné jsou i s funkčními nebo reaktivními skupinami 

využitelnými ke kovalentnímu navázání jiných látek. 

Jedním z možných alkoxysiloxanů, které můžeme použít, je (3 – aminopropyl) triethoxysilan 

(APTES) který obsahuje NH2 skupinu (aminoskupinu). Díky širokým možnostem tvorby pevných 

vazeb aminoskupiny s jinými skupinami se APTES využívá velmi často. 

Nanovlákna (konkrétně křemičitá) funkcionalizovaná pomocí této látky je pak možno použít 

například jako obvazový materiál pro těžko se hojící rány. Poté co na ně navážeme antibiotikum 

(například tetracyklin) Takto upravená nanovlákna jsou schopna antibiotikum v místě reakce opět 

uvolňovat [9]. 
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      Obr. 8 – Schéma reakce trietoxysilanu s OH skupinami na povrchu křemičitého substrátu [17] 

2.2 APTES 

 

Obr. 9 – Strukturní vzorec APTES 

Činidlo velmi často využívané pro dodání NH2 skupin, přes které se velmi dobře dají připojit 

další látky, na povrch nanovláken, je (3-Aminopropyl)triethoxysilan, neboli APTES. Jako 

rozpouštědlo se při reakcích používá ethanol, ve kterém je rozpustný. 

Reaguje s OH skupinami vystupujícími z jejich povrchu a váže se na něj za uvolnění molekuly 

ethanolu. Aby však reakce proběhla, je nutné roztok okyselit [17]. 
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Obr. 10 – Funkcionalizace povrchu SiO2 pomocí APTES [9] 

 Jak plyne z mechanismu reakce vyobrazeného na Obr. 10, schopnost povrchu nanovláken 

reagovat s APTES závisí na míře nasycení povrchu hydroxylovými skupinami nebo volnými radikály. 

Ty jsou také zodpovědné za zvýšenou hydrofilitu povrchu, a dále tak napomáhají silylaci, díky vyšší 

smáčivosti. 

3 Povrchová úprava plazmatem 

3.1 Plazma 

Plazma, také známé jako čtvrté skupenství hmoty, je směs delokalizovaných elektronů a 

kladných iontů (jeho celkový náboj je nulový, tzv. kvazineutralita), které tvoří většinu hmoty ve 

známém vesmíru. Lze jej generovat elektrickou, chemickou, termální i nukleární energií nebo 

elektromagnetickým zářením. Energie plazmatu se rychle ztrácí z důvodu vyzařování do okolí a 

kolizemi mezi jednotlivými částicemi, je tedy nutná kontinuální dodávka energie pro jeho udržení 

[28]. 

Dělí se na vysokoteplotní a nízkoteplotní, dále se dělí podle stupně ionizace a 

elektromagnetických vlastností. Vysokoteplotní vykazuje velmi vysokou hustotu energie a většinu 

látek (především organických) zničí, modifikovat s ním tedy lze jen tepelně stabilní anorganické 

materiály. Nízkoteplotní plazma se vykazuje, kromě nižší teploty, také nižším pohybem iontů, které 

dokonce můžeme považovat za statické. Kolize a jevy v nízkoteplotním plazmatu způsobuje tedy 

pouze pohyb elektronů. Zároveň v nízkoteplotním plazmatu existují velké gradienty veličin (tlak, 

teplota, koncentrace částic), zatímco ve vysokoteplotním jsou tyto hodnoty všude stejné [30].  

3.2 Využití plazmatu pro povrchovou úpravu látek 

Plazma se pro úpravu povrchů používá jakožto šetrnější alternativa k chemické aktivaci. Jeho 

použití je rychlé, účinné a především nezpůsobuje degradaci povrchu. Také jde o čistý a suchý proces, 

který nevyžaduje použití katalyzátorů a rozpouštědel, které by mohly nanovlákna poškodit či 

znemožnit jejich využití z důvodu vlastní toxicity, především při biomedicínském využití, například 

jako scaffoldů pro růst buněk či krycích materiálů [23] [24].  
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Plazma samotné rozkládá stabilní molekuly na reaktivní částice, které jsou následně transportovány na 

povrch, kde dojde ke změně jeho vlastností, což je další z výhod plazmatické úpravy, neboť vlastnosti 

vnitřní struktury se nezmění, tudíž není nutné počítat například se změnou pevnosti, pružnosti či 

jiných vlastností upravovaného materiálu [32]. Jednou z možných metod plazmatické úpravy povrchu 

je úprava za využití mikrovlnného plazmatu (Obr. 11). 

Některé procesy, které proběhnou na plazmatem upravovaných vzorcích, jsou vratné. Po čase 

může dojít k obnově původního stavu, nicméně takový proces obvykle trvá delší dobu. Například u 

experimentu s PVA, pektiny a jejich směsí [29] byla pozorována obnova hydrofobity, nicméně 

původních hodnot nebylo dosaženo ani po 44 dnech skladování. I přes to je samozřejmě nejvhodnější 

provést povrchovou úpravu bezprostředně po aktivaci plazmatem. 

Zároveň, pokud bychom chtěli navázat na povrch nanovláken hydroxylové skupiny pomocí 

chemické aktivace, vyžadovalo by to velmi vysoké teploty, což je jednak energeticky náročné a 

zároveň by mohlo nanovlákna výrazně poškodit a znemožnit tak další využití [25]. Při úpravě těchto 

nanovláken pomocí plazmatu v kyslíkové atmosféře dochází k uchycení radikálů na povrch 

nanovláken a následné reakci se vzdušnou vlhkostí, která na povrchu vystaví hydroxylové skupiny. U 

dusíkové atmosféry dochází k podobnému jevu, kdy je dusík zabudováván do struktury povrchu 

nanovláken (nitridace). U dusíkové atmosféry navíc záleží i na délce plazmatické úpravy, kdy delší 

doba úpravy znamená vyšší „nasycení“ dusíkem [33]. 

Kromě aktivace povrchu se plazma využívá ještě například k leptání, polymeraci, potažení 

povrchu či k prosté sterilizaci [32]. Proces plazmatické aktivace probíhá podobně jako polymerace. Při 

aktivaci jsou vkládány na povrch funkční skupiny, zatímco u polymerace delší řetězce [24]. 
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Obr. 11 – Schéma úpravy povrchu mikrovlnným plazmatem[27] 

Hlavním a nejzřetelnějším důsledkem plazmatické aktivace křemičitých nanovláken je 

výrazné zvýšení jejich smáčivosti, z důvodu zvýšení počtu hydroxylových skupin vystavených na 

jejich povrchu [43]. 

4 Kvantifikace 

Pro kvantifikaci primárních aminoskupin je možné využít fluorescein isothiokyanát (FITC), na 

základě fluorescence, nebo methyloranž, na základě absorbance (či transmitance).  

Metody založené na těchto dvou jevech využívají přímé úměry mezi koncentrací značkovací 

látky a veličinou, a tedy linearity křivky, která jejich vztah popisuje. Z tohoto důvodu je možné 

sestrojit na základě dvojic koncentrace – fluorescence (absorbance) s pomocí lineární regrese přímku, 

jež popisuje (s přesností danou veličinou R
2
, přičemž hodnoty bližší k 1 znamenají vyšší spolehlivost) 

jejich vztah. Získaný vzorec je poté možné použít pro výpočty koncentrace s použitím změřené 

fluorescence (absorbance). U absorbance je možné využít Lambert-Beerův zákon [26], u kterého není 

nutná kalibrační řada a výpočet probíhá dosazením do vzorce (rovnice 1). 

                                      A = ε⋅d⋅C                                      (Rovnice 1) 

Kde A je bezrozměrná Absorbance, C (mol.l
-1

) molární koncentrace, d (cm) tloušťka vrstvy      

a ε (l.mol
-1

.cm
-1

) molární absorpční koeficient dané látky. 
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4.1 Kvantifikace primárních aminoskupin pomocí FITC 

 

 

Obr. 12 – Molekula FITC 

Skupina N=C=S reaguje s NH2 skupinou za vzniku thiouretanu (Obr. 13). 

 

Obr. 13 – Reakce primárního aminu s isothiokyanátem 

Thiouretanová vazba, která vzniká při reakci aminoskupiny a FITC, je velmi pevná, a nelze 

proto tuto látku od vláken „odtrhnout“. Jelikož fluorescenci v této metodě měříme nejlépe v pravém 

roztoku, je nezbytné vlákna rozpustit. Je vhodné k rozpuštění použít zásaditý roztok, neboť intenzita 

signálu FITC v neutrálním a kyselém prostředí rapidně klesá. Z tohoto důvodu není vhodné tuto 

metodu používat pro nanovlákna, která se nerozpouštějí v zásaditých látkách [22]. 

Samotná kvantifikace se provádí značením silylovaných nanovláken molekulami FITC z 

roztoku, odmytím jeho volné formy, rozpuštěním v zásaditém roztoku a následnou 

spektrofotometrickou analýzou, kde se měří fluorescence při frekvencích Fex/Fem = 485/528 Hz. 

Koncentraci lze spočítat z rovnice lineární regrese získané měřením fluorescence kalibrační řady 

roztoků FITC, u kterých je koncentrace známá. 
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4.2 Kvantifikace primárních aminoskupin pomocí methyloranže. 

 

Obr.14 – Molekula methyloranže 

Methyloranž je azobarvivo obvykle používané jako indikátor pH. Je možné ho použít i při 

kvantifikaci, především u kyselých roztoků, neboť nedochází k oslabení signálu jako u FITC. 

Samotná kvantifikace se provádí značením silylovaných nanovláken roztokem methyloranže, 

odmytím její volné formy, přidáním zásaditého činidla (uhličitanu sodného) pro uvolnění 

methyloranže z vláken a následným měřením absorbance při λ = 465 nm. Výpočet probíhá pomocí 

výše zmíněného Lambert-Beerova zákona. 

4.3 Fluorescence 

Fluorescence je typ fotoluminiscence, který je vyvolaný účinkem dopadajícího záření nebo 

částic. Dochází k němu díky excitaci elektronů do energeticky bohatšího stavu v důsledku 

dopadajícího záření nebo částic a následného návratu do základní energetické hladiny za vyzáření 

fotonu o specifické vlnové délce, tzv. charakteristické emisní záření (Obr. 16). O fluorescenci jde, 

pokud k vyzáření dojde bezprostředně po excitaci [21]. Při využití pro kvantifikaci je nejdůležitějším 

jevem právě rozdíl mezi absorbovanou a vyzářenou vlnovou délkou, samozřejmě v určitém rozmezí 

daném použitým filtrem. Tohoto jevu se dále používá například v zářivkách k převedení UV záření 

výboje do viditelného spektra. Pro měření intenzity fluorescence a pro konstrukci kalibrační křivky byl 

použit přístroj Multiplate Reader Synergy HTX (Obr. 15). 
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Obr.15 – Microplate Reader použitý k měření fluorescence/absorbance 

 

 

Obr.16 – Schéma fluorescence 

 

 

 

 



26 | S t r á n k a  

 

5 Experimentální část 

Experimentální fáze této práce byla rozdělena do dvou hlavních fází. V první fázi byla vždy 

stejným postupem silylována nanovlákna bezprostředně po plazmatické úpravě a byla hledána 

nejvhodnější kombinace atmosféra/čas plazmatické úpravy ve vztahu k efektivitě následné silylace 

nanovláken. Zároveň byl pro porovnání silylován i vzorek, který neprošel plazmatickou úpravou 

(označován jako BL, tedy Blank). Silylace probíhala pomocí APTES a navázané aminoskupiny byly 

kvantifikovány pomocí FITC. 

V druhé fázi bylo několik vzorků nanovláken upraveno plazmatem a následně silylováno 

v různých časových rozestupech mezi samotnou úpravou a silylací. Cílem bylo zjistit, zda nedochází 

k výraznému poklesu množství aminoskupin dostupných na povrchu při delších časových odstupech 

(až do délky několika týdnů). Silylace a kvantifikace byla prováděna stejným postupem jako v první 

fázi, nicméně dodatečně byly vybrané vzorky kvantifikovány i pomocí methyloranže. 

Dodatečně bylo několik vzorků nanovláken podrobeno analýze úhlu smáčení (metodou 

přiléhající kapky), jak před plazmatickou úpravou, tak po ní. Dále byla prozkoumána morfologie 

povrchu některých vzorků na SEM (skenovací elektronový mikroskop), pro zjištění, zda po 

plazmatické aktivaci nedochází k poškození povrchu. Roztoky použité k promytí nanovláken po 

silylaci byly analyzovány metodou ICP, pro zjištění hodnot zbytkového křemíku. 

5.1 Použité materiály a chemikálie 

- Křemičitá nanovlákna šarže MO2/R6-857 2h/180°C a MO2/R6-856, TUL. 

- 3 – aminopropyltrietoxisilan (APTES) 98%, Sigma Aldrich  

- Fluoresceinizothiokyanát (FITC) >90%, Sigma Aldrich 

- Methylová oranž, sodná sůl, Lachema. 

- Ethanol bezvodý, PENTA 

- Kyselina octová 99%, PENTA 

- Hydroxid sodný, PENTA 

- Voda ultračistá, TUL 

5.2 Použité metody 

5.2.1 Plazmatická úprava nanovláken 

Nanovlákenné vrstvy na bázi oxidu křemičitého (o rozměrech 5x5 cm), stabilizovány při 

teplotě 180°C po dobu 2 hodin, byly upraveny mikrovlnným plazmatem při pokojové teplotě, tlaku 

100 Pa, výkonu 800W a průtoku 500 sccm (0,5 l/m). Použité atmosféry a doby úprav jednotlivých 

vzorků jsou popsány níže. Mikrovlnné plazma bylo zvoleno z důvodu nejvyšší efektivity ve zvyšování 

silylačního potenciálu nanovláken. 
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5.2.2 Silylace nanovláken 

Silylace jednotlivých vzorků probíhala v Petriho miskách, za pokojové teploty, po dobu jedné 

hodiny a za stálého promíchávání na třepačce v 10 ml silylačního roztoku. Silylační  roztok byl 

připraven z 96% ethanolu (směs ethanolu a demineralizované vody). Samotný APTES tvořil 3% 

roztoku. Po jeho přidání bylo pH roztoku upravováno pomocí kyseliny octové na hodnotu 5-5,5. 

APTES je totiž silně zásaditý a reakce probíhá mechanismem kyselé hydrolýzy. Navíc by se vlákna 

v zásaditém roztoku rozpouštěla.  

Silylační roztok byl poté odlit do odpadní nádoby a vlákna byla promyta 4x 10ml ethanolu, 

přičemž 2 poslední promývání trvaly 5 minut, opět na třepačce. Poté byla vlákna sušena při teplotě 

110°C po dobu 30 minut na antiadhezní podložce. Takto připravené vzorky byly uchovávány 

v uzavřených Petriho miskách až do jejich kvantifikace. 

5.2.3 Kvantifikace vázaných aminoskupin pomocí FITC 

Stanovení aminoskupin na povrchu nanovláken pomocí fluorescein-isothiokyanátu (FITC) 

bylo prováděno následujícím postupem. 

Z každého vzorku nanovláken bylo vyraženo pomocí kruhové raznice s průměrem 1 cm 

celkem 6 koleček, které byly rozděleny do 3 vzorků pro měření (Obvykle značených A, B, C). Vzorky 

byly následně zváženy a vloženy do tmavých zkumavek, do kterých byly poté přidány 2 ml 

značkovacího roztoku a vzorky byly ponechány na kývačce přes noc při pokojové teplotě. 

Značkovací roztok byl vytvořen 25 násobným zředěním zásobního roztoku připraveného 

rozpuštěním FITC (o přibližné hmotnosti 0,0134 g, vždy byl použit čerstvý roztok, neboť FITC má 

sklony v rozpuštěném stavu degradovat) v 10 ml čistého Ethanolu. 

Po obarvení byly vzorky promyty 4x 3ml ethanolu, přičemž poslední 2 promytí probíhala na 

kývačce po dobu 5 minut. Následně byl k vzorkům přidán 0,2 M roztok hydroxidu sodného a vzorky 

byly ponechány k rozpuštění přes noc, při pokojové teplotě na kývačce. 

Kvantifikace samotná byla provedena měřením intenzity fluorescence při vlnových délkách 

485 nm pro excitační záření a 528 nm pro emitované záření. Z roztoku vzniklého rozpuštěním 

nanovláken v hydoxidu sodném bylo vždy použito 200 μl. Z každého roztoku byly na mikrotitrační 

destičku odebrány dva vzorky. Pro měření fluorescence vzorků i pro konstrukci kalibrační křivky byl 

použit přístroj Multiplate Reader Synergy HTX. Samotné koncentrace FITC byly získány pomocí 

výpočtu z rovnice lineární regrese kalibrační závislosti intenzity fluorescence na koncentraci FITC. 

Pro výpočty byl použit následující postup. Fluorescence obou odebraných množství vzorku 

byla zprůměrována a přepočtena na koncentraci (cFITC) pomocí vzorce získaného z lineární regrese 

kalibrační řady, následně byla koncentrace přepočtena na látkové množství (nFITC) za předpokladu, 
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že toto látkové množství je rovno látkovému množství aminoskupin, neboť na jednu aminoskupinu se 

může připojit právě jedna molekula FITC. Látkové množství NH2 bylo nakonec vztahováno na 

hmotnosti jednotlivých vzorků (m). 

5.2.4 Kvantifikace vázaných aminoskupin pomocí Methyloranže 

 Pro tento kvantifikační postup byly připraveny vzorky stejným postupem jako pro FITC. Tyto 

vzorky byly umístěny do jamek 12-ti jamkových destiček a byly k nim přidány 2 ml roztoku 

methyloranže (0,05% methyloranž v 0,01M roztoku NaH2PO4). Barvení probíhalo po dobu 1h při 

pokojové teplotě na třepačce. Poté byly vzorky propláchnuty 5x 3ml vody, přičemž 3 poslední 

propláchnutí probíhala po dobu 5 minut na třepačce. 

 Uvolnění vázané methyloranže bylo dosaženo působením 2ml 0,1M uhličitanu sodného po 

dobu 30 minut. Následně bylo z každého vzorku odebráno 200 μl do mikrotitrační destičky a byla 

proměřena absorbance při 465 nm. 

 Pro určení koncentrace uvolněné methyloranže byl použit Lambert-Beerův zákon. Kde A je 

bezrozměrná absorbance daného roztoku. ε (l.mol
-1

.cm
-1

) je molární absorpční koeficient při dané 

vlnové délce (pro methyloranž v roztoku 0,1M uhličitanu sodného při 465 nm je jeho hodnota 

2,715*10
4
) a d (cm) je tloušťka proměřované vrstvy roztoku (zde 0,6 cm). 

5.2.5 Dodatečné analýzy 

Měření úhlu smáčení na přisedlé kapce – Na vybrané vzorky byla nanesena kapka vody a byly 

zkoumány kontaktní úhly či jejich absence z důvodu rychlého vsáknutí kapky. Cílem bylo ověřit, že 

plazmatická úprava dodá nanovláknům hydrofilitu a zda bude tato hydrofilita zachována i v delších 

časových odstupech mezi úpravou a měřením. 

SEM (Skenovací elektronový mikroskop) – Vybrané vzorky byly pokoveny slitinou zlata a platiny, aby 

byla zajištěna jejich elektrická vodivost, a následně analyzovány na mikroskopu TESCAN Vega 3 při 

různých zvětšeních. Především byly hledány známky poškození vláken při různé době plazmatické 

úpravy. Analýza probíhala při tlaku 1,9*10
-2

 Pa, za 30 kV urychlovacího napětí a módu SE 

(sekundární elektrony).
 
Maximální použité zvětšení bylo 50 000. 

ICP-MS (analýza stopových množství prvků pomocí spektrometrie s indukčně vázaným  plazmatem) – 

Vzorky zbytku silylačního roztoku a ethanolu použitého k promytí nanovláken po silylaci byly 

odeslány na analýzu metodou ICP-MS a bylo zjišťováno množství zbytkového křemíku v těchto 

roztocích. Cílem bylo zjistit, zda byly přebytky roztoku APTES z nanovláken odstraněny, tedy 

v kterém kroku je proces promývání dostatečný. 
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6 Výsledky měření a diskuze 

6.1 Výpočet kalibrační řady pro FITC 

Pro účely určení závislosti fluorescence na koncentraci FITC bylo namícháno 8 roztoků o 

známé koncentraci a byla změřena jejich Fluorescence, samotný vztah byl získán regresní analýzou 

této lineární závislosti. 

Tabulka 1 – Závislost fluorescence na koncentraci FITC 

 

 

 

Graf 1 - Závislost fluorescence na koncentraci FITC 

 

Lineární regresí byla získána rovnice kalibrační křivky: y = 230,42x + 204,82 s R
2
 = 0,987. Z této 

rovnice lze odvodit rovnici pro výpočet koncentrace FITC (Rovnice 2).               

                                       c = 
𝑭𝒍𝒖𝒐𝒓𝒆𝒔𝒄𝒆𝒏𝒄𝒆−𝟐𝟎𝟒,𝟖𝟐

𝟐𝟑𝟎,𝟒𝟐
 μmol/l                                      (Rovnice 2)       
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6.2 Fáze 1 – Efektivita různých kombinací atmosféry a doby plazmatické úpravy 

Celkem bylo použito 10 vzorků (9+1 Blank). Blank, neboli slepý vzorek, před silylací 

neprošel plazmatickou úpravou. Byla zkoumána účinnost plazmatické úpravy při použití kyslíkové, 

dusíkové a vzduchové atmosféry při dobách úpravy 1 min, 2 min a 5 min. Přičemž byly testovány 

všechny možné kombinace. Pro následnou kvantifikaci byl použit FITC. Výsledky kvantifikace jsou 

uvedeny v tabulkách 2-5 a shrnuty v grafu 2. 

U všech vzorků došlo k výraznému zvýšení silylačního potenciálu ve srovnání s Blank 

vzorkem. Procentuální hodnoty, o které se tento potenciál zvýšil, byly v rozmezí 226-418%. 

Nejlepšího výsledku (418% zvýšení) bylo dosaženo u kyslíkové atmosféry a t =1 min. Nejhoršího 

(226%) u vzduchové atmosféry a t = 5 min. 

Hlavním účelem této fáze bylo zjistit, zda je úprava ve vzduchové atmosféře srovnatelně 

efektivní jako úprava v čistě kyslíkové atmosféře, z důvodu „ekonomizace“ procesu. Bylo potvrzeno, 

že toto neplatí a úprava v kyslíkové atmosféře je výrazně účinnější i za minimální doby úpravy. 

Předpoklad, že s dobou plazmatické úpravy se bude zvyšovat i účinnost následné silylace, se 

nepotvrdil. Pouze u dusíku byla v tomto ohledu vzestupná tendence, z důvodu závislosti času úpravy 

na nasycení povrchu dusíkem [33]. Vzduchová atmosféra vykázala podobné výsledky jako dusíková. 

Předpokládaným důvodem nižší efektivity při delší úpravě u kyslíkové a vzduchové atmosféry je 

poškození vláken při prodlouženém vystavení plazmatu. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



31 | S t r á n k a  

 

 

Tabulka 2 – Výsledky kvantifikace aminoskupin na povrchu Si-nanovláken ošetřených plazmatem 

v kyslíkové atmosféře, po dobu 1, 2 a 5 min. 

 

 

Tabulka 3 – Výsledky kvantifikace aminoskupin na povrchu Si-nanovláken ošetřených plazmatem 

v atmosféře dusíku, po dobu 1, 2 a 5 min. 

 

 

Tabulka 4 – Výsledky kvantifikace aminoskupin na povrchu Si-nanovláken ošetřených plazmatem 

v atmosféře vzduchu, po dobu 1, 2 a 5 min. 
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Tabulka 5 – Kvantifikace aminoskupin u vzorku Si-nanovláken upravených silylací bez předchozího 

ošetření plazmatem 

 

Červená čísla byla z výpočtů vyřazena, neboť se patrně jednalo o hrubé chyby v měření. 

 

Graf 2 - Vliv plazmatické aktivace povrchu na efektivitu funkcionalizace křemičitých nanovláken 

pomocí APTES 

 

 

Graf 3 - Hmotnosti jednotlivých vzorků použitých při měření 
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Graf hmotností jednotlivých vzorků je zde uveden pro srovnání, zda nebyly výsledky 

experimentu výrazně ovlivněny odlišnostmi v plošné hmotnosti vzorků. Z grafů není patrná žádná 

spojitost, dá se tedy předpokládat, že výsledky ovlivněny nebyly. Také je zřejmé, že vzorky jsou si 

hmotnostně blízké a rozdíly v jejich hmotnosti nevnáší do výsledků chybu 

6.3 Fáze 2 – Vliv času mezi úpravou a silylací na její účinnost - FITC 

Celkem bylo použito 14 vzorků: 13 vzorků + Blank. Blank, neboli slepý vzorek, neprošel 

plazmatickou úpravou. Bylo zkoumáno, zda bude účinnost silylace zachována při různých časových 

odstupech mezi samotnou plazmatickou úpravou a silylací, od 5 minut do 7 dnů. Podmínky byly 

shodné jako v první fázi, použita byla kyslíková atmosféra a doba aktivace byla 1 minuta. Tyto 

podmínky byly zvoleny na základě výsledků optimalizace procesu popsaných výše. Výsledky 

kvantifikace jsou uvedeny v tabulkách 6-9 a shrnuty v grafu 4. 

U vzorků se neobjevil žádný znatelný pokles účinnosti silylace, některé vzorky sice 

vykazovaly velkou odchylku od průměru, ale především poslední dva (14 a 21 dní) měly prakticky 

stejný výsledek. Zároveň bylo pomocí slepého vzorku potvrzeno, že možnost silylace se při daném 

postupu výrazně zvýšila. 

Předpokládalo se, že pokles bude nezřetelný, případně žádný, především z důvodu, že vysoká 

smáčivost nanovláken, tedy jev, který je důsledkem stejné vlastnosti upravených nanovláken, tedy 

vysokého počtu hydroxylových skupin na jejich povrchu, přetrvává velmi dlouho od úpravy, až 

několik let. Tento předpoklad se potvrdil, i když pouze částečně, neboť maximální zkoumaná prodleva 

bylo 21 dní. 

Nicméně, je nutno podotknout, že celkové množství aminoskupin může být větší, neboť 

molekula FITC je relativně velká a může svou přítomností zablokovat několik aminoskupin najednou. 

Proto je nutné mít v patrnosti, že tato kvantifikační metoda slouží pouze jako relativní, případně může 

poskytnout informaci o množství aminoskupin, které by mohly být na povrchu materiálu využitelné 

pro navázání molekul podobné velikosti jako FITC. 
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Tabulka 6 – Výsledky kvantifikace aminoskupin u vzorků s časovým odstupem mezi plazmatickou 

úpravou a silylací o délce 5 minut, 23 minut a 40 minut 

 

 

 

Tabulka 7 – Výsledky kvantifikace aminoskupin u vzorků s časovým odstupem mezi plazmatickou 

úpravou a silylací o délce 60 minut, 2 hodiny a 3 hodiny 
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Tabulka 8 – Výsledky kvantifikace aminoskupin u vzorků s odstupem mezi plazmatickou úpravou a 

silylací o délce 4 hodiny, 5 hodin a 1 den 

 

 

 

Tabulka 9 - Vzorky s časovým odstupem mezi plazmatickou úpravou a silylací o délce 14 dní a 21 dní, 

plus Blank vzorek 
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Graf 4 - Vliv délky časového odstupu mezi plazmatickou úpravou a silylací na efektivitu úpravy 

(FITC) 

 

Graf hmotností jednotlivých vzorků je zde opět uveden pro srovnání, zda nebyly výsledky 

experimentu výrazně ovlivněny odlišnostmi v plošné hmotnosti vzorků. Z grafů není patrná žádná 

spojitost, dá se tedy předpokládat, že výsledky ovlivněny nebyly. Také je zřejmé, že vzorky jsou si 

hmotnostně blízké a rozdíly v jejich hmotnosti nevnáší do výsledků chybu. 

 

Graf 5 - Hmotnosti jednotlivých vzorků použitých při měření 
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6.4 Fáze 2– Vliv času mezi úpravou a silylací na její účinnost – Methyloranž 

U části vzorků byla znovu změřena účinnost silylace, tentokrát s použitím methyloranže. Bylo 

použito 8 vzorků + 1 blank vzorek. Blank,  neboli slepý vzorek, neprošel plazmatickou úpravou. U 

ostatních plazmatická úprava opět probíhala v kyslíkové atmosféře po dobu 1 minuty. Výsledky 

kvantifikace jsou uvedeny v tabulkách 10-11 a shrnuty v grafu 6. Graf 8 je poté srovnáním výsledků 

získaných oběma metodami. 

Stejně jako u měření pomocí FITC zde není patrný žádný pokles, nicméně rozptyl hodnot je 

mnohem vyšší než u měření pomocí FITC, navíc změřené hodnoty jsou nižší, nicméně tento rozdíl se 

dá očekávat, obě metody jsou pouze relativní. Blank vzorek v tabulkách a grafu chybí, neboť při 

měření absorbance vykazoval pouze hodnotu rozpouštědlového pozadí, což znamená, že se na něj 

žádná methyloranž nezachytila nebo se zachytilo jen minimální množství. 

Účelem tohoto měření bylo především ověřit výsledky předchozího měření, a to především co 

se týče trendu naměřených hodnot. Bylo ověřeno, že naměřené hodnoty, přestože byly nižší než u 

měření pomocí FITC, si zachovaly stejný trend. 

 

Obr. 17 – Vzorky obarvené pomocí methyloranže 
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Tabulka 10 - Výsledky kvantifikace aminoskupin u vzorků s časovým odstupem mezi plazmatickou 

úpravou a silylací o délce 5 minut, 60 minut, 3 hodiny a 5 hodin 

 

 

Tabulka 11 - Výsledky kvantifikace aminoskupin u vzorků s časovým odstupem mezi plazmatickou 

úpravou a silylací o délce 1 dne, 2 dnů, 3 dnů a 7 dní 
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Graf 6 - Vliv délky časového odstupu mezi plazmatickou úpravou a silylací na efektivitu úpravy 

(methyloranž) 

 

 

Graf 7 - Hmotnosti jednotlivých vzorků použitých při měření 

 

Graf hmotností jednotlivých vzorků je zde opět uveden pro srovnání, zda nebyly výsledky 

experimentu výrazně ovlivněny odlišnostmi v plošné hmotnosti vzorků. Z grafů není patrná žádná 

spojitost, dá se tedy předpokládat, že výsledky ovlivněny nebyly. Také je zřejmé, že vzorky jsou si 

hmotnostně blízké a rozdíly v jejich hmotnosti nevnáší do výsledků chybu. 
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Graf 8 – Srovnání obou kvantifikačních metod 

6.5 Dodatečné analýzy 

6.5.1 Analýza kapkou 

Měřitelná kapka se vytvořila pouze na neopracovaném vzorku. U všech ostatních, nezávisle na 

atmosféře či na době úpravy, došlo k jejímu okamžitému vsáknutí, což ukazuje, že všechny vzorky se 

staly velmi hydrofilními. Tato vlastnost byla zachována i při delších prodlevách mezi úpravou a 

experimentem. 

6.5.2 Analýza SEM  

 Celkem bylo analyzováno 5 vzorků. Blank vzorek, který neprošel plazmatickou úpravou,            

2 nesilylované vzorky upravené plazmatem ve vzduchové atmosféře po dobu 1 a 10 minut, 

nesilylovaný vzorek upravený v kyslíkové atmosféře po dobu 5 minut a silylovaný vzorek upravený 

v kyslíkové atmosféře po dobu 1 minuty.  

Žádný ze vzorků se nejevil poškozený (například popraskaný). Délka úpravy neměla vliv na 

vzhled vláken. Jediný rozdíl je ve světlosti jednotlivých vzorků. Vzorky, které byly upraveny 

v kyslíkové atmosféře, se zdají být světlejší než ty, jež byly upravené ve vzduchové, přičemž rozdíl je 

jasně patrný především u vzorku, který byl upravován po dobu pěti minut, nicméně to je s největší 

pravděpodobností způsobeno výraznějším pokovením daných vzorků, případně nastavením parametrů 

snímání mikroskopu. Dva snímky, kde se objevuje tento rozdíl, jsou uvedeny níže, zbytek snímků je 

v příloze. 
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Obr. 18 – Vz 10 min, nesilylovaný, 25 000x zvětšení 

 

Obr. 19 – O2 5 min, silylovaný, 25 000x zvětšení 
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6.5.3 Analýza ICP 

 Pro tuto analýzu byl použit vzorek nanovláken, který před silylací nepodstoupil plazmatickou 

úpravu povrchu. Po silylaci následovalo celkem 6 promytí, každé vždy 10 ml ethanolu, přičemž 

poslední 4 promytí probíhala na třepačce po dobu 5 minut. Celkem tedy bylo realizováno o 2 více 

promývacích kroků než při samotných experimentech. 

 V roztocích, které byly použity k oněm dvěma dodatečným promytím, bylo zjištěno 

zanedbatelné množství křemíku. Postup promývání k odstranění přebytečného APTES, použitý při 

experimentech, byl tedy dostačující. 

 

Tabulka 12 – Výsledky analýzy zbytkového křemíku v promývacích roztocích metodou ICP 

 

 

 

Graf  9 - Koncentrace zbytkového křemíku v promývacích roztocích 
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Závěr 

V experimentální části byla provedena úprava křemičitých nanovláken působením 

mikrovlnného plazmatu a jejich následná úprava silylací pomocí 3-aminopropyltriethoxysilanu 

(APTES). Snahou byla optimalizace postupu kombinujícího obě úpravy s cílem zajištění zvýšené 

efektivity povrchové funkcionalizace pomocí aminoskupin. Proměnnými parametry byly v první fázi 

doba plazmatické úpravy a použitá atmosféra, v druhé pak doba mezi samotnou aktivací a silylací. 

Koncentrace aminoskupin byla kvantifikována navázáním fluorescein iso-thiokyanátu (FITC), resp. 

methyloranže a následnou spektrofotometrickou analýzou. 

Při zkoumání vlivu atmosféry a doby úpravy bylo zjištěno, že nejoptimálnějšího výsledku bylo 

dosaženo při použití kyslíkové atmosféry po dobu jedné minuty. Nejhorší výsledek byl při použití 

vzduchové atmosféry po dobu pěti minut, kde byl nárůst ve srovnání s použitím kyslíkové atmosféry 

výrazně nižší, stejně tak při úpravě ve vzduchové atmosféře probíhající po krátkou dobu. 

Při zkoumání doby, po kterou si plazmatem upravené vzorky uchovají svůj zvýšený potenciál 

pro následnou silylaci, bylo zjištěno, že účinek plazmatu přetrvává po dlouhou dobu bez poklesu. 

Předmětem dalšího studia vedoucího k aplikaci nanovláken upravených plazmatem v 

biomedicíně by mělo být testování jejich biokompatibility, případně reálné aplikační aktivity, tedy 

například testování účinku tohoto typu nanovláken s antibiotiky. Dále by bylo vhodné otestovat vliv 

dalších faktorů na účinnost procesu, například kontaktu nanovláken s jinými předměty v době mezi 

plazmatickou úpravou a silylací, ke které může dojít. Vhodné by taky bylo provést stejné experimenty 

za použití mikrovláken, jejichž výroba je podstatně levnější a diskutovat, zda předpokládaná vyšší 

schopnost takto upravených nanovláken imobilizovat na svém povrchu účinné látky převáží jejich 

vyšší cenu. 
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Příloha 

 

Obr. 20 – Struktura křemičitých nanovláken bez jakékoliv povrchové úpravy nebo silylace. Zvětšení 

10kx (A) a 50kx (B) 

 

Obr. 21 – Struktura křemičitých nanovláken po plazmatické úpravě ve vzduchové atmosféře po dobu 1 

minuty. Zvětšení 10kx (A) a 50kx (B) 
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Obr. 22 – Struktura křemičitých nanovláken po plazmatické úpravě ve vzduchové atmosféře po dobu 

10 minut. Zvětšení 10kx (A) a 50kx (B) 

 

 

Obr. 23 - Struktura křemičitých nanovláken po plazmatické úpravě v kyslíkové atmosféře po dobu 5 

minut. Zvětšení 10kx (A) a 50kx (B) 
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Obr. 24 - Struktura křemičitých nanovláken po plazmatické úpravě v kyslíkové atmosféře po dobu 1 

minuty a následné silylaci. Zvětšení 10kx (A) a 50kx (B) 

 


