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ANOTACE

Disertacni prace se vénuje smaceni vlakennych utvari pomoci biokompatibilnich
hydrogelti. Béhem experimentalni ¢asti byly pfipraveny hydrogely a bylo méfeno jejich
povrchového napéti v zavislosti na jejich teploté. Z vysledk bylo zjiSténo, Ze ptipravené
hydrogely maji témét shodné povrchové napéti pti aplikacni teploté 37°C. V dalsi fazi
experimentalni Casti bylo pfistoupeno k vyrob¢ vldkennych vrstev, pfi¢emz bylo vyuzito
jak stejnosmérné zvlaknovani, tak i stiidavé zvlaknovani. Vyrobené vlakenné vrstvy byly
podrobeny zkoumani jejich povrchové energie pro vypocet teoretickych kontaktnich
uhld, které na nich budou svirat pfipravené hydrogely. Béhem tohoto zkouméani vSak byly
zjistény vyznamné rozdily v hodnotach povrchovych energii, a tim 1 ve smaceni téchto
vyrobenych vlakennych vrstev. Z vysledkli vyplynulo, Ze vldkenné vrstvy vyrobené
stejnosmérnym zvlakiiovanim pomoci strunové elektrody vykazuji hydrofilni chovani
a vlakenné vrstvy ze stfidavého zvlaknovéani naopak vykazuji hydrofobni chovéni.
Na zaklad¢ zjisténi téchto rozdili byla ¢ast prace rozSifena o experimenty vedouci
k vysvétleni téchto rozdili. Z provedenych méteni bylo zjisténo, Ze tento rozdil je
zpusoben orientaci makromolekul, kde v piipadé vldkennych vrstev ze stejnosmérného
zvlaknovani je na povrchu vlaken vyssi koncentrace kysliku nez v piipad¢ vlakennych
vrstev ze stiidavého zvlaknovani. V experimentalni ¢asti byla studovana moznost
vytvofeni objemnych smacivych nanovldkennych materialdi, které by byly urceny
k tvorbé kompozitniho scaffoldi v kombinaci s vytvoifenymi hydrogely. V disledku toho
bylo ptistoupeno ke zméné materidlovych a nasledné i procesnich podminek u stfidavého
zvlaknovani. Hydrofilni nanovldkennd vrstva ze stfidavého zvlaknovani byla pfipravena

pomoci zafizeni Trek a generatoru funkci, a to zménou frekvence sttidavého napéti.
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ANNOTATION

The dissertation thesis deals with the wetting of fibrous structures using
biocompatible hydrogels. During the experimental part, hydrogels were prepared,
and their surface tension as a function of their temperature was measured. The results
found that the prepared hydrogels have almost the same surface tension at the application
temperature of 37 ° C. In the next phase of the experimental part, fiber layers' production
was started using direct current spinning and alternating current spinning. The produced
fiber layers were subjected to examining their surface energy to calculate the theoretical
contact angles that the prepared hydrogels will grip on them. However, during this
investigation, significant differences were found in surface energies' values and thus
in the wetting of these produced fiber layers. The results showed that the fibrous layers
produced by direct current spinning using a string electrode exhibit hydrophilic behavior,
and the fibrous layers produced by alternating current spinning, on the contrary,
exhibit hydrophobic behavior. Based on the findings of these differences, part of the work
was extended by experiments leading to the explanation of these differences. From the
performed measurements, it was found that the orientation of macromolecules causes this
difference. In the case of fibrous layers from direct current spinning, there is a higher
concentration of oxygen on the fibers' surface than in the case of fibrous layers from
alternating current spinning. In the experimental part, the possibility of creating bulky
wettable nanofibrous materials was studied, which would be designed to form composite
scaffolds in combination with the formed hydrogels. As a result, the material and the
process conditions for alternating current spinning were changed. The hydrophilic
nanofiber layer from alternating current spinning was prepared using a Trek device and

a function generator by changing the alternating voltage frequency.
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1 Uvod

Tkanové inzenyrstvi je multidisciplinarni obor, ktery si klade za cil vyménit,
opravit, obnovit, nebo regenerovat poskozené tkan¢. [1,2] K témto ciliim jsou vyuzivany
podpiirné materialy, scaffoldy, které zajistuji adhezi a proliferaci bun¢k skrz material
a zajistuji tvorbu nové tkang. [3] Jako podptrné materialy se hojné vyuzivaji vlakenné

scaffoldy, a také hydrogelové scaffoldy, pfipadn¢ jejich kombinace. [4-6]

Bunécénou adhezi na material ovliviluje mnoho riznych vlivl, pficemz jednim
z téchto vlivi je i smacivost materialu. [7] Smaceni je schopnost kapaliny §ifit se po
pevném povrchu. [8] Je ovlivnéno povrchovym napétim kapaliny, povrchovou energii
pevného povrchu a mezifazovou energii mezi kapalinou a pevnou latkou. [9]
Povrchové napéti je dilezitou vlastnosti kapalin, jeho zménou 1ze ovlivnit smacivost
kapalin a dosahnout tim vyS$i nebo naopak niz§i smacivosti. [10] Stejné tomu tak je
u povrchové energie pevné latky, kde niz8i povrchova energie vede k nesmacivému,
hydrofobnimu povrchu a vyssi povrchova energie vede ke smacivému, hydrofilnimu

povrchu. [11]

Pro zajiSténi optimalni adheze bunc¢k na materidl je zapotiebi, aby testovany
materidl byl mirn€ hydrofilni. Jedna se tedy o takovy materidl, na kterém bude aplikovana
kapalina, napt. zivné médium, svirat kontaktni tthel kolem 65°. [7] K ziskani mirné
hydrofilniho povrchu je tudiZ zapotiebi najit soulad mezi povrchovym napétim kapaliny

a povrchovou energii pevné latky.

Disertacni prace je zaméfena na studium smaceni vlakennych struktur pomoci
biokompatibilnich hydrogel. Cilem prace je zjiStovani vlastnosti vldkennych vrstev
a hydrogeld a ze ziskanych poznatkt vytvorit scaffold, obsahujici nanovlakennou vrstvu

a biokompatibilni hydrogel.

Vyroba vlakennych vrstev byla provedena pomoci dvou technologii zvlakiiovani,
a to stejnosmeérnym zvlaknovanim a sttidavym zvladkiovanim. Vyroba vldkennych vrstev
stejnosmérnym zvldknovanim byla zvolena jako jiz zavedena technologie vyroby
scaffoldli pro tkanové inzenyrstvi. Technologie stiidavého zvlaknovani byla zvolena jako

nova technologie, kterd ma velky potencial v ptipravé vlakennych materiali.



2 Teoreticka Cast prace

Teoretickd cast disertacni prace priblizuje Ctendii danou problematiku.
V teoretické casti je nejdiive popisovano tkanové inzenyrstvi, dale pak materialy,
které se v tomto oboru vyuzivaji pro tvorbu scaffoldd, a také zptsoby vyroby vlakennych
scaffoldu. Teoreticka ¢ast prace pak dale vysvétluje zakladnich pojmy ohledné smaceni,
povrchového napéti a povrchové energie. V zavéreéné fazi uvadi 1 vyrobu vldkennych

vrstev z polykaprolaktonu a smaceni téchto vrstev.

2.1 Tkanové inZenyrstvi

Jak jiz bylo teceno, tkanové inZenyrstvi je obor, ktery ma za cil obnovit nebo
pfipadné nahradit poskozené tkdn¢ a organy. K tomu ve velké mife vyuziva nosice,
tzv. scaffoldy, které dokazi zajistit bunécnou adhezi a proliferaci. Jsou to tedy materialy,
které bunkam poskytuji strukturni podporu pfi tvorbé nové tkané. [1-3] Pro zajisténi
optimalni bunécné adheze a proliferace je vhodny takovy scaffold, ktery vyplni strukturu

poskozené tkan¢. [12]

V soucasné dob¢ se Vtkanovém inzenyrstvi vyuZzivaji porézni scaffoldy,
které mohou byt pfipraveny jak z vldkennych systémdi, tak i1 z hydrogell, pifipadné

z kombinace vlakenného systému a hydrogelu. [13-15]

Pro pfipravu vldkennych scaffoldi se vyuzivaji jak piirodni polymery,
tak i syntetické polymery. Mezi nejvice vyuzivané piirodni polymery v tkanovém
inZenyrstvi patii kolagen, Zelatina, chitosan, alginat, nebo tfeba kyselina hyaluronova.
Mezi syntetické polymery, které se vyuzivaji K pfipravé scaffoldd se ftadi
polyvinylalkohol, kyselina polymléc¢nd, kyselina polyglykolovd, nebo tfeba
polykaprolakton. [13-16]

Posledni zminény material, polykaprolakton, byl v této disertacni praci vyuzit

k vyrobé vlakennych vrstev. Jedna se o semikrystalicky hydrofobni polyester. [17,18]



Polykaprolakton, jakozto biokompatibilni a biodegradabilni polymer, je v tkanovém
inzenyrstvi vyuzivan pro tvorbu koznich krytd [19], k formovani kostni tkané [20],

nebo tieba k vyrobé maloprimérovych cév [21].

Hydrogely se v tkanovém inzenyrstvi vyuzivaji pfedev§im k dopravé 1é¢iv nebo
rustovych faktori, jako Stépy vad nepravidelnych tvard, nebo k vyplnéni péra

v trojrozmérné siti, které mohou dostate¢n¢ stabilizovat misto opravy. [22]

2.2 Hydrogely

Hydrogely lze definovat jako hydrofilni, trojrozmérné, fyzikaln¢ nebo chemicky
zesiténé polymerni sit€, které maji schopnost absorbovat velké mnozstvi vody nebo
biologickych tekutin. [23,24] Hydrogely jsou svou kompozici a mechanickymi
vlastnostmi podobné extraceluldrni matrici (mezibunééné hmot€), mohou tedy slouzit
jako podplirny material pro builky béhem regenerace tkané¢ a umoznit difuzi Zivin,
metaboliti a rdstovych faktort. [22,25] Podporuji absorpci vody, a tim vytvaii
hydratované, ale pevné materialy. [26] Elastické vlastnosti plné¢ nabobtnalych nebo

hydratovanych hydrogeld minimalizuji podrazdéni okolnich tkani po implantaci. [27]

Hydrogely mohou byt charakterizovany n¢kolika zpisoby, na obrazku 1 je jejich zakladni

rozdéleni.

Charakterizace

hydrf) gelt
Mz;izrii;irlgvé | SI;I?:JZ Iif[:llj(; Zpusob zesiténi Degradabilita
Ptirodni Amorfni Fyzikalni Degradabilni
Syntetické Semikrystalicka Chemické Nedegradabilni
Hybridni

Obrazek 1. Zékladni charakterizace hydrogelti.



Polymery pouzivané pro tvorbu hydrogeli obsahuji hydrofilni skupiny
(hydroxylovou, karboxylovou, amidovou a sulfonovou) a maji schopnost absorbovat
velké mnozstvi vody. Absorpce vody je zptisobena jejim vazanim na hydrofilni funkéni
skupiny polymerniho fetézce. Pokud je polymer vloZzen do vody, tak dochazi k jeho
bobtnani a vstupuje do hydrogelového systému osmdzou. Polymer se uvoliuje
a molekuly vody se pomoci vodikovych mustkll vdzou na funkéni skupiny polymerniho

fetézce. [28,29]

Zesiténi hydrogelu, které zajistuje jeho trojrozmérnou integritu a nerozpustnost,
je dosazeno propojenim polymernich fetézcli. Nejdiive dochézi k tvorbé vétsich,
stale jesté rozpustnych rozvétvenych polymeri. Vytvatenim dalSich pfi€nych vazeb mezi
fetézci dojde ke zvyseni velikosti rozvétvené molekuly polymeru a dochazi ke snizeni
jeho rozpustnosti. Vlivem dal$iho sitovani dochdzi k tvorbé trojrozmérné nerozpustné
sité¢, tedy hydrogelu. Pribéh zesiténi materidlu, které mtze byt bud’ fyzikdlni nebo

chemické, je zavislé na struktufe polymeru, funkénich skupinach, na pH a teploté. [30]

Hydrogely mohou byt sitovany fyzikaln€, a to pomoci: iontovych interaket,
vodikovych mistkli, hydrofobnich interakci a krystalizace. Jedna se o reverzibilni
hydrogely, které nevyuzivaji sitovaci prostiedky. Naproti tomu chemicky zesiténé
hydrogely obsahuji kovalentni vazby mezi polymernimi fetézci. Jsou proto stabilni
a nerozpustné. U fyzikalné zesiténych hydrogelt je obtizné stanovit dobu gelace, velikost
pért a dobu degradace. Oproti tomu chemické sitovani vede k hydrogelim

s relativné vysokou mechanickou pevnosti a dlouhou dobou rozkladu. [31,32]

Stupefi zesiténi ovliviiuje strukturu a bobtnavost hydrogeli. Cim je vétsi stupeii
zesitovani, tim je hydrogel méné flexibilni pfi stlaCovani a bobtnéni. Bobtnani je dale
ovlivnéno 1 velikosti pért, které ovliviiji difuzi. Velikost porti zavisi na prumérné
molekulové hmotnosti segmentli, které se nachazeji mezi zesiténymi fetézci.
Snizenim primérné molekulové hmotnosti segmentli dojde ke zmenseni pord, a tim ke
snizeni bobtnani. Velikost porit mize byt dale ovlivnéna rtiznymi technikami, jako je

tieba lyofilizace a muZe se pohybovat od nanometrd az po mikrometry. [31,32]

Charakterizace hydrogelti na zaklad¢ jejich materidlového slozeni je rozdélena na

hydrogely ze syntetickych a ptirodnich materiald.



2.2.1 Hydrogely ze syntetickych materiali

Hydrogely pouzivané vV tkanovém inzenyrstvi mohou byt vyrobeny ze
syntetickych polymernich materiali, mezi nejCastéji pouzivané patii polyethylenglykol
(PEG), polyvinylalkohol (PVA), kyselina polymlécna a jeji kopolymery.
Vlastnosti syntetickych polymert, jako je tfeba doba degradace a mechanické vlastnosti,

1ze upravit pro specifické aplikace. [33-35]

2.2.2 Hydrogely z prirodnich materiali

Hydrogely z pfirodnich materiali mohou byt syntetizovany z proteint
¢1 z polysacharidi. Mezi hojné vyZivané proteiny k tvorbé hydrogelti se fadi kolagen,
Zelatina, fibroin a elastin. Pro tvorbu hydrogelti z polysacharidli se vyuziva ptevazné
chitosan, kyselina hyaluronovd a alginat. Pfirodni polymery jsou biologicky
kompatibilni, maji nizkou imunitni odpovéd a podporuji adhezi, proliferaci bunék

a novou regeneraci tkani. [36,37]

Pro tvorbu hydrogeli byly v disertaéni praci vyuzity piirodni materialy.

Byla pouzita kyselina hyaluronova, agar, agar6za a zelatina z veptové kaze.

Kyselina hyaluronova je glykosaminoglykan slozen z opakujicich se
disacharidovych jednotek kyseliny D-glukuronové a N-acetyl-D-glukosaminu. Na rozdil
od jinych glykosaminoglykani neni kyselina hyaluronova kovalentné navazéna na
proteinové jadro, ale miZe tvofit agregaty s proteoglykany. [38,39] Hydrogely z kyseliny
hyaluronové se vyuzivaji pfi viceCetnych oSetfenich, jako je oprava poranéni michy,

endodonticka regenerace a kraniofacialni regenerace. [40]

Agar je polysacharid, ktery je ziskavan z Cervenych a hnédych motskych fas.
Agar je tvofen jednotkami agar6zy a agaropektinu. [41] Agar je rozpustny ve vatici vodé
a gelace nastava pfi snizeni teploty. [42] Vyuziti agaru je pfedevsim jako zivného média
pro mikroorganismy nebo tieba pro elektroforézu ¢&i chromatografii. V tkanovém
inZenyrstvi ale nachazi vyuziti naptiklad jako material pii 1é¢bé kosti, jako material pro

kozni kryty, nebo také jako material pro drug delivery systémy. [43,44]



Agardza je linearni polysacharid slozen z D-galaktozy a 3,6-anhydro-L-
glaktozovych jednotek. Agar6za se stejné jako agar rozpousti ve vafici vode,
nasledna gelace nastava pomoci vodikovych mustkt pfi sniZzeni teploty. [45,46]
Agardézové hydrogely se v tkanovém inzenyrstvi vyuzivaji jako material pro 1écbu

chrupavek, mozkové tkané, nebo jako material pro biotisk. [47,48]

Zelatina je protein, ktery je pfipravovan denaturaci kolagenu. Zelatinu délime na
dva druhy, na typ A a typ B, podle toho, zda je ptipravena kyselou, respektive alkalickou
cestou. Zelatina se ziskava ze §lach, kosti, nebo kizi. [49,50] Hydrogely ze Zelatiny se

vyuzivaji jako kryty ran. [51]

2.3 Vyroba vlakennych scaffoldii

Scaffoldy z polykaprolaktonu mohou byt vyrabény nékolika zpisoby, napiiklad
metodou vymyvani ¢astic, 3D tiskem, fazovou separaci, technologii melt-blown, nebo
pomoci elektrického zvlaknovani. [52,53] Vlakenné scaffoldy z polykaprolaktonu jsou
V soucasné¢ dob¢ vyrdbény piedev§im pomoci elektrického zvldknovani, konkrétné

stejnosmérnym zvlaknovanim. [54,55]

2.3.1 Stejnosmérné zvlakinovani

Stejnosmérné zvlaknovani je technologie, ktera produkuje vldkna pomoci
vysokonapétového elektrického pole. [56] Jak jiz nazev napovida, tak stejnosmérné
zvlaknovani vyuziva stejnosmérny zdroj vysokého napéti. Tedy takovy, ktery v Case

neméni svoji polaritu, Ize fidit jen hodnotu pouzitého napéti. [57]

K vyrobé vlaken je zapotiebi zdroj vysokého napéti, elektroda a proti-elektroda,
tzv. kolektor. [58] Jedno z nejcastejsich zapojeni je znazornéno na obrazku 2. Jedna se
0 kovovou jehlu, ktera je pfipevnéna na injekéni stiikacku, na kterou je pfipojen zdroj

vysokého napéti a uzemnény kolektor.
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Obrazek 2. Schéma jehlového stejnosmérného zvldknovani.

Jako elektroda nemusi slouzit jen jehla, na obrazku 3 jsou zobrazeny rtzné
elektrody pouzivané u stejnosmérné¢ho zvlaknovani. Muze se pouzivat napiiklad
naklonénd rovina, magneticka hladina, rotujici cylindr nebo tfeba struna, kterd je

pouzivana u technologie Nanospider. [59]
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Obrazek 3. Pouzivané elektrody u stejnosmérného zvlaknovani. [59]



Technologie stejnosmérného zvlaknovani produkuje vldkna z polymerniho
roztoku nebo taveniny. Priméry vyrobenych vldken se pohybuji mezi 50 az 1000 nm.
[60,61] Tloustka vrstev ze stejnosmérného zvlaknovani se bézné pohybuje od 20 do

600 um. [62]

2.3.2 Stridavé zvlaknovani

Z vyse uvedeného vyplyva, Ze technologie stejnosmérného zvlaknovani neni
vhodna k tvorbé objemnych nanovlakennych vrstev. Naproti tomu ale existuje
technologie stfidavého zvladknovani, kterd oproti technologii stejnosmérného zvlaknovani
nepotiebuje uzemnény kolektor, na ktery by se ukladala vznikla vlakna. Je to zptisobeno
tim, ze vldkna ze stfidavého zvlakiovani jsou vlivem zmény polarity béhem procesu
zvlaknovani nabita jak kladnym, tak i zapornym nabojem. [63] Rozdilny prubéh mezi

stejnosmérnym a sttidavym napétim je znadzornén na obrazku 4.

Voltage Voltage

- Direct Current - Alternating Current

Obrazek 4. Rozdilny prib&éh mezi stejnosmérnym a stéidavym napétim. [64]

Proces stfidavého zvlaknovani vyuzZivd stfidavy zdroj vysokého napéti.
To znamena, ze béhem procesu dochazi ke zméné polarity s uréitym prabehem.
U stiidavého napéti ale miizeme ménit samotny pribéh pouzitého napéti, dale mizeme
meénit jeho amplitudu, a tim i hodnotu efektivnino napéti, rovnéz mizeme ménit frekvenci
prabéhu napéti, a tim 1 periodu opakovani jednoho déje. NejCastéji se u sttidavého napéti
setkdme s harmonickym pribéhem, pomoci vysokofrekvencéniho zdroje vSak prabéh

napéti miizeme ménit. Na obrazku 5 jsou zobrazeny mozné pribéhy stfidavého napéti.
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Obrazek 5. Mozny prubéh stiidavého napéti. [65]

U stiidavého zvlaknovani dochazi k tvorbé vlakenné vlecky, ktera je od elektrody
unasena elektrickym vétrem dale do prostoru. Vznikla vlecka je pak vlivem opacného
naboje pfitazena k jiz vytvofené vle¢ce. Nanovldkennd vlecka mtze byt ukladdana na
staticky kolektor, rotujici buben, nebo na pfizi. Vysledkem v piipad¢ zvlakiiovani na

rotujici buben je plo$na objemna vlakenna vrstva. [66,67]

2.4 Smaceni

Jak jiz bylo zminéno v uvodu prace, interakci bun€k s materidlem ovliviiuje
mnoho ruznych vlivi, pfiéemz jednim z té€chto vlivii je i samotné smaceni materialu. [7]
Smaceni je definované jako schopnost kapaliny Sifit se po pevném povrchu.
Stupen smaceni se nazyva smacivost a je urcen rovnovahou sil mezi soudrznymi silami

kapaliny a adhezivnimi silami mezi povrchem a kapalinou. [8]

Jednim ze zakladnich parametri popisujici smaceni materidlu je hodnota
kontaktniho uhlu, ktery na daném materialu svira zvolena kapalina. Kontaktni thel je
uhel, ktery je sevien te¢nou od bodu, ve kterém doslo ke kontaktu kapaliny a pevného

povrchu, tak jak je zobrazeno na obrazku 6. [68]
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\

Obrazek 6. Kontaktni tihel kapaliny na pevném povrchu. [68]



Hodnota kontaktniho uhlu 8 popisuje tvar nanesené kapky, jeho hodnota, jakozto
I tvar kapky, nicméné zavisi na povrchovém napéti y;,, dané kapaliny, na volné povrchové
energii y, tuhé latky a na mezifazové energii y;; mezi kapalinou a tuhou latkou.

Vztah mezi témito veli¢inami je popsan pomoci Youngovy rovnice (1). [68]

Ysv — Vs1 = Y * COSO (l)

Hodnota kontaktniho uhlu nam oznacuje povrch jako hydrofobni nebo naopak
hydrofilni. Pokud je hodnota kontaktniho tthlu nad 90°, jedna se o povrch, ktery je
nesmacivy, tedy hydrofobni. Smacivé povrchy jsou povrchy, které maji kontaktni tihel
pod 90°. Tyto povrchy jsou oznaCované jako hydrofilni. [68] Na obrazku 7 jsou
zobrazeny rozdily kontaktniho thlu pro hydrofobni a hydrofilni povrchy.

6>90 6<90
Negligible wetting Good wetting
(water — hydrophobic) 6=90 (water— hydrophilic)

Obrazek 7. Kontaktni thel pro hydrofobni a hydrofilni povrchy. [68]

Jednou z nejrozsitenéjSich metod analyzy kontaktniho uhlu je pfimé méfeni tthlu
teCny v tfifazovém rovnovazném mezifazovém bod€ pomoci metody pfisedlé kapky.
Smacivost materialu je stanovena piimym méienim kontaktniho uhlu z profilu nanesené
kapky. [68] Technika méteni kontaktniho uhlu pomoci pfisedlé kapky je znazornéna na

obrazku 8.
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Obrazek 8. Technika méfeni kontaktniho thlu pomoci ptisedlé kapky. [68]

2.5 Povrchové napéti

Jednim z parametri ovliviiujicich smaceni materialu je povrchové napéti
kapaliny. Obecné je povrchové napéti popisovano jako efekt, kdy se povrch kapaliny
snazi dosdhnout stavu s co nejmensi plochou. Je to z toho divodu, zZe povrchové napéti
je sila ptisobici na povrchu kapaliny. Mezimolekularni sily, naptiklad Van der Waalsovy,

ptitahuji jednotlivé atomy k sobé&, tedy do prostoru kapaliny. [69,70]

Povrchové napéti y je vyjadiovano v N/m, jedna se o podil sily F k délce |, jak je

vyjadieno:

V=7 (2)

Povrchové napéti je dilezitou vlastnosti kapalin, jeho zménou lze ovlivnit
smacivost kapalin a dosahnout tim vys$i smacivosti nebo naopak niz$i smacivosti
povrchu. Povrchové napéti kapaliny lze ovlivnit n€kolika zplsoby, a to bud’ docasné,

zménou teploty nebo trvale, zménou materialového slozeni. [71]
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2.5.1 Vliv teploty na povrchové napéti

Jak jiz bylo zminéno vyse, na hodnotu povrchového napéti ma vliv teplota dané

kapaliny. Hodnotu povrchového napéti v zavislosti na teploté, 1ze vypocitat ze vztahu:

©)

T.— TR
Yy =" ]

Tc - T1

Pficemz y; je povrchové napéti kapaliny pii teploté T;. Hodnota T, vyjadiuje
kritickou teplotu a hodnota R popisuje korelaéni parametr. [71] Ze vztahu (3) vyplyva, ze
povrchové napéti klesa, pokud se zvysSuje teplota. Snizeni povrchového napéti zvySenim
teploty je zptisobeno poklesem kohéznich sil vy$§im kmitanim molekul. [72] Jako ptiklad
muze slouzit povrchové napéti vody, jehoz hodnoty v zavislosti na teplot€ jsou zobrazeny

na obrazku 9.

_
——@— Surface tension, dyne/cm,
7 + —.—
—hk—
60 -
50
Surface tension,
40 4
dyne/cm.
30
20 4
10 1
0 + + + + + + + + o d
o 26 50 100 160 200 260 300 360 374.2

Temperature, %

Obrazek 9. Hodnoty povrchového napéti vody v zavislosti na teploté. [71]
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2.5.2 Vliv materialového sloZeni na povrchové napéti

Druhym zpiisobem, jak zménit hodnotu povrchového napéti kapaliny, je Gpravou
jejiho materidlového slozeni. K upravé povrchového napéti je mozné vyuzit alkoholy,

soli, ¢i polysacharidy. [73-75]

Vyuziti alkoholu pii Gpravé povrchového napéti ma za nasledek pokles
povrchového napéti. Zména povrchového napéti je zalozena na tom, ze alkoholy maji
polarni skupinu OH, ktera se pomoci vodikovych mustkii vaze na vodu. Vodikovy miistek
vznika, pokud je u jedné molekuly vodik vazan k silné elektronegativnimu atomu (dusik,
fluor nebo kyslik) a u druhé molekuly je atom s volnym elektronovym parem (dusik, fluor
nebo kyslik). [76,77]

Na obrazku 10 (A) je pro pfedstavu znazornén vliv koncentrace alkoholu ve vodé
na povrchovém napéti. Soucasné je na obrazku 10 (B) znazornén vliv koncentrace
alkoholu na kontaktni thel. SniZenim povrchového napéti kapaliny dochazi i ke snizeni

kontaktniho thlu. [73]
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Obrazek 10. Vliv alkohold na hodnotu (A) povrchového napéti vody a na (B) kontaktni
uhel. [73]

Vliv na povrchové napéti maji také soli, které ale na rozdil od alkohold zptsobuji

jeho zvySeni. [74] Na obrazku 11 je znazornéno povrchové napéti vody v zavislosti na

koncentraci soli.
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Obrazek 11. Vliv soli na povrchové napéti vody. [74]

Ke zvySeni povrchového napéti lze vyuzit napt. chlorid sodny. Zvyseni
povrchového napéti pomoci chloridu sodného lze vysvétlit tim, Ze voda je sloZena
z molekul, u kterych se uplatiiuji vodikové mustky a po ptidani chloridu sodného NaCl
dochazi k jeho disociaci na Na* a CI ionty. Tyto ionty jsou siln&ji pfitahovany
k molekulam vody prostiednictvim interakce iontového dipo6lu, iont Na™ je pfitahovan
kyslikem vody a CI iont je pfitahovan vodikem vody. Se zvySovanim pfitazlivych sil

mezi hydratovanymi skupinami dochazi ke zvySeni povrchového napéti. [78,79]

Zvlastnim piipadem pii upravé povrchového napéti jsou polysacharidy. Pokud se
zam¢fime na derivaty celulozy, konkrétn€ na karboxymethylcelulozu (CMC),
hydroxyethylcelulozu (HEC) a methylcelulozu (MC), tak v zavislosti na koncentraci
uvedenych polysacharidli ve vodném prostiedi dochazi ke zméné povrchového napéti.
V ptipadé methylcelulézy dochazi do urcité koncentrace ke sniZzeni povrchového napéti,
po jejim piekonani pak dochéazi ke zvySeni povrchového napéti. V ptipadé vyuziti
karboxymethylcelulozy dochazi ke zvySovani povrchového napéti.
Hydroxyethylcelul6za vede k postupnému zvySovani hodnoty povrchového napéti. [75]

Uvedené vysledky jsou zobrazeny na obrazku 12.
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Obrazek 12. Zavislost povrchového napéti na koncentraci polysacharidu. [75]

Vyse uvedenymi zpisoby lze upravovat povrchové napéti kapalin. Pro zajisténi
vys$s§i smacivosti mizeme vyuzit napt. malé mnozstvi karboxymethylcelulozy, ktera je

zaroven vhodna i pro tkanové inzenyrstvi. [80,81]

2.6 Povrchova energie

Druhym faktorem, ktery ovlivituje proces smaceni je povrchové energie pevné
latky. Jednd se o podobny piipad jako u povrchového napéti. Povrchova energie je
fyzikalni jev zptisobeny intermolekularnimi interakcemi na rozhrani. Ciselné je rovna
povrchovému napéti, udava se viak v md/m?. [82] V ptipadé povrchové energie oviem
vyssi hodnota vede ke smacivému povrchu a niz§i hodnota naopak k nesmacéivému
povrchu. [83] Na obrazku 13 je pro znazornéni uvedena zavislost kontaktniho thlu na

povrchové energii pro grafenoveé vrstvy.
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Obrazek 13. Zavislost kontaktniho thlu na povrchové energii pro grafenové vrstvy. [83]

K méfeni povrchové energie 1ze vyuzit nékolik metod. Nejjednodussi metoda je
vypocet povrchové energie pomoci kontaktniho thlu. Metoda spoc¢iva ve vyuziti kapaliny
se zndmym povrchovym napétim. Z hodnot kontaktniho thli a povrchového napéti
kapaliny je nésledné vypocitana povrchova energie. Vypocet povrchové energie skrz

kontaktni tthel a povrchové napéti kapaliny mtize byt proveden pomoci n¢kolika metod.

Prvni metodou je Kwok-Neumannova metoda. Kwok a Neumann definovali pro

vypocet povrchové energie model (4). [84]

Vst =Yw + Vsv — 2\/ Vlvysv(]- - 0:0001057(]’10—)/517)2) (4)

Druhou metodou je Li-Neumannova metoda. Li a Neumann definovali pro

vypocet povrchové energie model (5). [85]

- _ 2
Vst =V + VYsv — 2 YwYsvé 0.0001247 (¥ 1w=¥sv) (5)
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Pii kombinaci Kwok-Neumannova modelu (4) s Youngovou rovnici (1)
a Li-Neumannova modelu (5) s Youngovou rovnici (1), dostaneme vztahy pro vypocet

kontaktniho tthlu pomoci Kwok-Neumann (6) a Li-Neumanovym modelem (7).

yS v

cosa = ~1+2 | (1~ 0,0001057(7ip-s)?) ©)
lv
cosa = —1+2 @3_0'000124‘7(]/11;_1/517)2 (7)
Yw

Pro vypocet povrchové energie byly odvozeny i dalsi modely, napiiklad od Foxe
a Zismana, Owense a Wendta, Janczuka a Bialopiotrowicze, a dalSich.
Vyhodou modeld Kwok-Neumann a Li-Neumann ovsem je, Ze k vypoctu povrchové
energie potiebuji jen jednu kapalinu. Ostatni zminéné modely k vypoctu povrchové
energie vyuzivaji dvé nebo vice kapalin. [86] Ztohoto divodu byly pro nasledné

experimenty zvoleny modely Kwok-Neumann a Li-Neumann.

Materialy s malou povrchovou energii jsou tedy nesmacivé kapalinami, nabizi se
moznost je modifikovat pomoci plazmatické tipravy. Plazma je vysokoenergeticky stav
hmoty, ve kterém je plyn Castecné ionizovan na nabité Castice, elektrony a neutralni
molekuly. K plazmatické upravé se nejcastéji vyuziva kyslik, dusik, nebo tieba argon.
[87]
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2.7 Vlakenné vrstvy z polykaprolaktonu

Polykaprolakton jakozto hojn¢ vyuzivany materidl pro tkanové inzenyrstvi,
je vsoucasné dobé zvlakfiovan a zkouman v fad¢ studii. Jestlize se zaméfime na
elektrické zvlédknovani polykaprolaktonu, tak je zvladknovan jak stejnosmérnym,
tak i stfidavym zvldkinovanim. V pfipadé stejnosmérného zvlaknovani existuji studie,

které vyuzivaji jednak jehlové, ale i bezjehlové zvlaknovani.

V piipad¢ stejnosmérného jehlového zvldknovani existuje nékolik studii, které se
vénovaly  zvladkiovani  polykaprolaktonu. Kang u nanovldkennych  vrstev
z polykaprolaktonu dospél pii méfeni pomoci destilované vody k hodnoté kontaktniho
uhlu 126°. Pro vyrobu nanovlakennych vrstev pouzil polykaprolakton o molekulové
hmotnosti Mn 80,000 a rozpoustédlovy systém dichlormetan a dimetylformamid
v poméru 3:2 a zvlaknoval polymerni roztok o koncentraci 8hm%. [88] Yew také
zvlaknoval polykaprolakton o molekulové hmotnosti Mn 80,000. Jako rozpoustédlovy
systém vsak pouzil chloroform a dimetylformamid v poméru 9:1. Zvlaknovan byl roztok
o koncentraci 10hm%. Pfi méfeni kontaktniho thlu pomoci destilované vody dosahl
hodnoty 112°. [89] Stejné tak i dalsi studie uvadéji kontaktni thel na nanovlakennych
vrstev z polykaprolaktonu v nesmacivych oblastech. [90-93] Vlakenné vrstvy ze

stejnosmérného jehlového zvlaknovani mizeme tedy oznacit jako hydrofobni.

Tiyek se ve své studii zaméfil na zménu materidlovych a procesnich parametrii
stejnosmérného jehlového zvlakiovani. Ve studii byly pouZzity dva rozpoustédlové
systémy a zvySujici se koncentrace ke kazdému rozpoustédlovému systému. Zarovei pro
kazdy zvlaknovany roztok byly pouzity tfi hodnoty vysokého napéti. Stejné jako
v pfedchozich pfipadech, 1 v této studii byla k méfeni kontaktniho uhlu zvolena
destilovana voda. [94] Na obrazku 14 a obrazku 15 jsou zachyceny zavislosti pramért

vlaken a kontaktnich uhla na zvlaknované koncentraci polymerniho roztoku.
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Obrazek 14. Zavislost pramért vlaken a kontaktnich thlu na koncentraci pro
rozpoustédlovy systém chloroform/etanol. [94]
4500 4 20 KV 1107 - 20 kY
4000 1025k o 25 kV
—- T30 kv B T - e 30 kV
E 35001 | e g S
-~ | { 4] - e .
3 ] i D 90 - R
£ 3000 | - £ . A
g E i B N
g 1800, A £ 801 A
5 ] 5 =
2 1000‘: [ S | H O
] B IE— 701
5001 g
[ T e e T e . e S 60 T T T T T T
3 6 9 12 15 18 21 3 6 e 12 15 18 21
Concentration of solution (%) Concentration of solution (%)

Obrézek 15. Zavislost pruméra vlaken a kontaktnich uhlu na koncentraci pro

rozpoustédlovy systém chloroform/dimethylformamid. [94]

Z vysledkl od Tiyeka vyplynulo, Ze S rostouci koncentraci polymerniho roztoku
rostou 1 priméry vlaken. Stejné tak jsou priméry vldken ovlivnény i pouZitym vysokym
napétim. Ze ziskanych hodnot je ale patrné, Ze priméry vldken budou mit zanedbatelny
vliv na kontaktni thel. Vliv na kontaktni uhel, ale ma pouzita koncentrace a vysoké
napéti. Rostouci koncentrace zvldkiovaného polymerniho roztoku vede k posunuti

vlakenné vrstvy do hydrofilni oblasti.

Zvlaknovanim  polykaprolaktonu pomoci stejnosmérného  bezjehlového
zvlaknovani se zabyva nékolik studii, jen par z nich se vSak zabyva smacenim vyslednych
vrstev. Manakhov a Permyakova shodné zvldknovali polykaprolakton o molekulové
hmotnosti Mn 80,000 a koncentraci polymerniho roztoku 9hm%. V obou ptipadech byl
pouzit rozpoustédlovy systém slozen z kyseliny octové a kyseliny mravenci v poméru

2:1.
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Mahakhov a Permyakova ve svych studiich zvldknovali pomoci zafizeni
Nanospider™ NSLAB 500 s nabijenou elektrodou a uzemnénym kolektorem. Vzdélenost
kolektoru od elektrody byla v obou ptipadech 100 mm. V prvnim p¥ipadé byl kontaktni
uhel 120°, ve druhém piipadu byl kontaktni thel 104°, k mé&feni byla v obou pifipadech
vyuzita voda. [95,96]

V dalsi studii byl zvlakiiovan polykaprolakton o molekulové hmotnosti
Mw 43,000 v rozpoustédlovém systému chloroform, kyselina octova a etanol v poméru
8:1:1 o koncentraci 16hm%. Zvlakiiovani prob&hlo pomoci zafizeni Nanospider™
1WS500U s nabijenou elektrodou i kolektorem. Vzdélenost kolektoru od elektrody bylo
VvV tomto ptipadé¢ 174 mm. Zvlaknovani v této studii ale prob&hlo na pfedem vyrobené
nanovlakenné vrstvy z polyvinylalkoholu o dvou stupnich hydrolyzy. Nanovlakenna
vrstva polykaprolaktonu na vrstvé nanovlaken z polyvinylalkoholu o hydrolyze 88%
vykazovala kontaktni uhel 95°. V ptipad¢ zvldkinovani na polyvinylalkohol o hydrolyze
98-98,8% byl kontaktni tihel destilované vody 102°. [19]

Polykaprolakton byl také zvlakinovan pomoci stiidavého napéti. Sivan ve své
studii zvlakinoval 10hm% roztoky polykaprolaktonu o molekulové hmotnosti Mn 80,000.
Ve studii pouzil tfi rozpoustédlové systémy. Prvnim rozpoustédlovym systémem byla
kyselina octova, druhy rozpoustédlovy systém byl slozen z kyseliny octové a kyseliny
mravenéi Vpoméru 1:1 a tieti rozpousStédlovy systém byl slozen z kyseliny octové,
kyseliny mraven¢i a acetonu vpoméru 1:1:1. VIdkenné vrstvy z prvniho
rozpoustédlového systému méli primér vldken 248 + 95 nm a kontaktni tthel 135°.
Druhy rozpoustédlovy systém vedl k vyrobé vldkennych vrstev s primérem vlaken
605 + 347 nm a kontaktnim tthlem 132°. Pomoci tfetiho rozpoustédlového systému byly
vyrobeny vladkenné vrstvy s primérem vlaken 354 + 118 nm a kontaktnim tthlem 130°.
Me¢teni kontaktniho thlu prob&hlo pomoci vody. [97] Z vysledku je patrné, Ze vSechny
vyrobené vldkenné vrstvy jsou hydrofobni. Kontaktni uhel neni ovlivnén priméry vldken,

ale rozpoustédlovym systémem.
Z publikovanych vysledki se naskytd hypotéza, Ze kontaktni uhel

u vlakennych vrstev z polykaprolaktonu neni ovlivnén praméry vldken,

ale materidlovymi parametry a samotnym procesem zvlaknovani.
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Pro zajisténi smaceni vlakennych vrstev z polykaprolaktonu je vyuzivana
dodate¢nd modifikace pomoci plazmatické upravy. Ivanova se ve své studii vénovala
studiu smaceni vlakennych vrstev po plazmatickych tGpravach. Ke studii vyuzila vrstvy
polykaprolaktonu pfipravené pomoci stejnosmérného jehlového zvlaknovani.
Pro piipravu vrstev vyuzila polykaprolakton o molekulové hmotnosti Mn 80,000,
ktery byl rozpustén v chloroformu o koncentraci 9%. Vlakenné vrstvy byly upraveny
pomoci kysliku, amoniaku a argonu. [98] Vysledné smaceni pomoci destilované vody je

zobrazeno na obrazku 16.
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Obrazek 16. Smaceni vlakennych vrstev po plazmatickych tpravach. [98]
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3 Experimentalni ¢ast prace

Jak bylo zminéno v teoretické Casti prace, tkdnové inzenyrstvi ma za cil obnovit
nebo nahradit poskozené tkané a organy. K tomu ve velké mite vyuziva scaffoldy, které
mohou byt bud’ zvlakenného systému, zhydrogell, nebo =z jejich kombinace.
Experimentalni cast disertatni prace je zaméfena na kombinaci hydrogelt
a vlakennych vrstev. Cilem experimentalni ¢asti je vytvotreni kompozitniho scaffoldu pro
tkanové inzenyrstvi a moznost predikovat kontaktni uhel, ktery bude sviran hydrogely na
vlakennych vrstvach. Z toho divodu se experimentdlni Cast prace nejdiive vénuje
piipravé a charakterizaci hydrogelii uréenych ke smacenich vlakennych vrstev. Dale se
experimentalni ¢ast prace vénuje vyrobé a charakterizaci vldkennych vrstev, pficemz
dochazi k porovnani vlakennych vrstev z jiz zavedené technologie stejnosmérného
zvldkiovani s vladkennymi vrstvami ze stfidavého zvlaknovani. Vlivem zjiSténi
vyznamnych rozdili ve smaceni mezi jednotlivymi vrstvami je nasledné zjisStovan
a objasnovan tento rozdil. V posledni fad€ se experimentdlni ¢ast vénuje upraveé
materidlovych a procesnich podminek pro ziskdni smécivého objemného

nanovlakenného materialu.

3.1 Priprava a charakterizace hydrogeli

Pro pfipravu hydrogeli byly zvoleny materialy popsané v kapitole 2.2.2.
Zvolena byla Zelatina z veptové kize (G2500, Sigma-Aldrich), agar (A7921, Sigma-
Aldrich), agardza (A9539, Sigma-Aldrich) a kyselina hyaluronova (HY SHP020, Sigma-
Aldrich). Materialy byly zvoleny s ohledem na jejich dostupnost a jednoduchost pfipravy.

3.1.1 Hydrogel ze Zelatiny

Zelatinovy hydrogel byl pfipraven rozpousténim Zelatiny v destilované vodg,
a to o koncentraci 10hm%. Pro rozpusténi Zelatiny bylo nutné jeji zahtati na 55 °C.
U pfipraveného zelatinového hydrogelu bylo méfeno jeho povrchového napéti, a sice
Vv zavislosti na teploté hydrogelu. Povrchové napéti bylo méfeno metodou méteni tlaku
bublinky (PocketDyne, Kriiss). Hodnoty povrchového napéti jsou uvedeny v grafu na
obrazku 17.
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Obrazek 17. Povrchové napéti hydrogelu z vepiové Zelatiny v zavislosti na teploté.

Z namétfenych hodnot je patrné, ze povrchové napéti se meéni v zavislosti na
teploté. Méfeni prob&hlo pfi snizovani teploty od 40 °C do 26 °C, pfi které prob¢hla
gelace hydrogelu. Povrchové napéti se pti snizovani teploty mirné zvySuje, a to do 30 °C,

poté nastava gelace zelatinového hydrogeld, a tim i zvySovani povrchového napéti.

3.1.2 Hydrogel z agaru

Druhym materidlem pro piipravu hydrogelu byl agar. Hydrogel z agaru byl
ptipraveny 0 koncentraci 0,35hm% v destilované vod¢, pti¢emz pro jeho rozpusténi bylo
nutné projiti varem. Stejné¢ jako u Zelatinového hydrogelu, i zde prob&hlo méteni
povrchového napéti v zavislosti na teploté. Naméfené hodnoty povrchového napéti jsou

uvedeny v grafu na obrazku 18.
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Obrazek 18. Povrchové napéti hydrogelu z agaru v zavislosti na teploté.

Z hodnot povrchového napéti je patrny stejny trend jako v ptipadé Zelatinového
hydrogelu, tedy Ze vlivem snizovani teploty dochazi k mirnému zvySovani povrchového

napéti a pii gelaci agarového hydrogelu dochazi k ndhlému vzristu povrchového napéti.

3.1.3 Hydrogel z agarozy

Dalsim materialem pro piipravu hydrogelu byla agardza. Hydrogel z agardzy byl
ptipraven shodné jako hydrogel z agaru, tedy o koncentraci 0,35hm% v destilované vodg,
a zaroven bylo opét nutné jeho projiti varem. Hodnoty povrchového napéti v zavislosti

na teploté jsou uvedeny v grafu na obrazku 19.
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Obrazek 19. Povrchové napéti hydrogelu z agardzy v zavislosti na teploté.

Stejn¢ jako v ptedchozich ptipadech, i zde doslo béhem snizovani teploty
K mirnému rustu povrchového napéti a pii dosazeni teploty gelace doslo k nahlému rustu

povrchového napéti.

3.1.4 Hydrogel z kyseliny hyaluronové

Posledni testovany hydrogel byl z kyseliny hyaluronové, jednalo se o komercné
dostupny hydrogel Esi Bio. Pro tvorbu hydrogelu bylo nutné rozpusSténi kyseliny
hyaluronové a Zelatiny v deionizované vodé¢ a jejich nasledné smichani.
Me¢teni povrchového napéti bylo nejdiive provedeno pii zméné teploty, jehoz hodnoty

jsou uvedeny v grafu na obrazku 20.
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Obrazek 20. Povrchové napéti hydrogelu z kyseliny hyaluronové v zavislosti na teploté.

Z vyslednych hodnot vyplyva, Ze béhem snizovani teploty dochazi k mirnému

rustu povrchového napéti. U hydrogelu z kyseliny hyaluronové vsak ke gelaci nedochazi

vlivem sniZeni teploty, ale vlivem sitovaciho prostiedku. Dalsi méfeni tedy probéhlo

S pfidanym sit'ujicim prostiedkem, béhem kterého byl sledovan vliv povrchového napéti

v zavislosti na Case. Hodnoty povrchového napéti v zavislosti na €ase jsou uvedeny

v grafu na obrazku 21.
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Obrazek 21. Povrchové napéti hydrogelu z kyseliny hyaluronové v zavislosti na ¢ase.

Z namétenych hodnot je zfejmé, ze povrchové napéti je konstantni po dobu
30 minut, pak ale nastdva gelace, a tim dochazi i ke zvySeni povrchového napéti

ptipraveného hydrogelu.

Meg¢ieni povrchového napéti u pripravenych hydrogelti bylo provedeno pro
pozdéjsi vypocet teoretického kontaktniho hlu na vldkennych vrstvach. Pro vypocet
teoretického kontaktniho tthlu bylo zvoleno povrchové napéti, které bylo naméteno pfi
37 °C, ato z toho divodu, ze v tkanovém inzenyrstvi pfi praci s buitkami je nutné udrzet

tuto teplotu pro zajisténi jejich zivotaschopnosti.

Porovnéni namétenych hodnot povrchového napéti pti 37 °C pro jednotlivé
hydrogely jsou uvedeny v grafu na obrazku 22. Ze ziskanych hodnot je zfetelné,
Ze vSechny materiadly maji podobné povrchové napéti. Naméfené hodnoty povrchového

napéti se pohybuji od 63,88 do 67,64 mN/m.

27



Povrchové napéti materiala pfi 37°C

oo
(=1

=2}
o

Povrchové napéti [mN/m]
] B
.O o

Obrazek 22. Povrchové napéti jednotlivych materiald pii 37 °C.

3.2 Vyroba a charakterizace vlakennych vrstev

Priiprava polymernich roztoki

Pro ptfipravu vldkennych vrstev byly vyuzity polymerni roztoky
z polykaprolaktonu o dvou molekulovych hmotnostech: Mn 45.000 (704105, Sigma-
Aldrich) a Mn 80.000 (440744, Sigma-Aldrich). Pro vyrobu vldkennych vrstev byly
zvoleny tfi rozpoustédlové systémy, konkrétné: chloroform (17130-11000, Penta)
a etanol (71250-11000, Penta) v poméru 8:2; dale pak chloroform, etanol a kyselina
octova (20000-11000, Penta) v poméru 8:1:1. A posledni rozpoustédlovy systém byl
slozen z kyseliny octové, kyseliny mravené¢i (19930-11000, Penta) a acetonu (10060-
11000, Penta) v poméru 1:1:1. V ramci testovani byly pfipraveny vzdy tii koncentrace
od kazdé molekulové hmotnosti a rozpoustédlového systému. Celkem tedy bylo
pfipraveno osmnact roztokil. Souhrn pfipravenych roztokl a jejich oznaceni, které je

pouzivané dale v praci, je uvedeno v tabulce 1.
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Tabulka 1. Souhrn pfipravenych roztokd.

Molekulova

hmotnost

Mn 80,000

Mn 45,000

Koncentrace

8 hm%

10 hm%

12 hm%

14 hm%

16 hm%

18 hm%

Rozpoustédlovy systém

Chloroform, etanol

Chloroform, etanol, kyselina octova

Kyselina octova, kyselina mravenci,

aceton

Chloroform, etanol

Chloroform, etanol, kyselina octova

Kyselina octova, kyselina mravenci,

aceton

Chloroform, etanol

Chloroform, etanol, kyselina octova

Kyselina octova, kyselina mravenci,

aceton

Chloroform, etanol

Chloroform, etanol, kyselina octova

Kyselina octova, kyselina mravenci,

aceton

Chloroform, etanol

Chloroform, etanol, kyselina octova

Kyselina octova, kyselina mravenci,

aceton

Chloroform, etanol

Chloroform, etanol, kyselina octova

Kyselina octova, kyselina mravenci,

aceton

Oznaceni

8% 8:2

8% 8:1:1

8% 1:1:1

10% 8:2

10% 8:1:1

10% 1:1:1

12% 8:2

12% 8:1:1

12% 1:1:1

14% 8:2

149% 8:1:1

14% 1:1:1

16% 8:2

16% 8:1:1

16% 1:1:1

18% 8:2

18% 8:1:1

18% 1:1:1
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3.2.1 Stejnosmérné zvlakinovani

Vyroba vidakennych vrstev

Ptipravené polymerni roztoky byly nejdiive zvlaknény pomoci stejnosméerného
zvldkiiovani na zafizeni Nanospider™ NS 1WS500U se strunovou elektrodou, jak je
znazornéno na obrazku 23. Zvlakiovani probihalo pfi napéti elektrody 50 kV a napéti
kolektoru -10 kV. Vzdalenost kolektoru od elektrody byla 170 mm.
Zvlaknovani probihalo pii teplot¢ 22 °C a relativni vlhkosti vzduchu 45%.
Jako podkladovy material pro vznikajici vlakennou vrstvu byla zvolena polypropylenova

spunbond textilie.

Obrazek 23. Schéma zafizeni Nanospider se strunovou elektrodou.
1) Strunova elektroda; 2) cartridge s polymernim roztokem; 3) vznikajici vlakna;

4) vlakenna vrstva; 5) strunova protielektroda.

Analyza vldkennych vrstev

U vyrobenych vlakennych vrstev probéhlo méfeni praméra vlaken.
Vyrobené materialy byly pozlaceny pomoci zatizeni Quorum Q150R ES vrstvou 10 nm
zlata. Nasledn¢ byly pozlacené materidly snimany pomoci skenovaciho elektronového
mikroskopu (SEM, Tescan Vega3) pii urychleném napéti 20 kV. Vyhodnoceni snimkt
probéhlo pomoci softwaru ImageJ (NIH, Bethesda).
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Ziskané priméry vlaken jsou uvedeny v grafu na obrazku 24. Z vysledku je
zjevné, ze pruméry vlaken jsou ovlivnény molekulovou hmotnosti, rozpoustédlovym

systémem, a rovnéz koncentraci polymerniho roztoku.

Prameér viaken - stejnosmérné zvlakinovani

Pramér vlaken [um]
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Obrazek 24. Graf priméri vlaken vlakennych vrstev ze stejnosmérného zvlaknovani.
Na obrazku 25 jsou zobrazeny SEM snimky jednotlivych vldkennych vrstev ze

stejnosmérné¢ho zvlakiovani. Ze snimkl lze pozorovat, ze byly vyrobeny jak Cisté

vlakenné vrstvy, tak také vrstvy s obsahem defektu.
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Obrazek 25. SEM snimky vlakennych vrstev ze stejnosmérného zvlakiovani.

Meéfitko 20 um.
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3.2.2 Stridavé zvlaknovani

Vyroba vlakennych vrstev

Nevyhodou vrstev ze stejnosmérn¢ho zvladknovéani je vSak jejich vysledna
tloustka, kterd omezuje jejich pouziti u vétsich, tteba kostnich defektii. Z toho divodu
bylo pristoupeno k vyrobé vldkennych vrstev pomoci stiidavého zvladknovani,

diky kterému je mozné pfipravit objemné vlakenné vrstvy.

Ptipravené polymerni roztoky byly zvlaknény na zatizeni vzniklém z mezifakultni
spoluprace fakulty strojni a fakulty textilni. Schéma zatizeni je zachyceno na obrazku 26.
Zvlaknovani probihalo pfi efektivnim napéti 37 kV a frekvenci 50 Hz, vzdalenost
kolektoru od elektrody byla shodna se stejnosmérnym zvldknovanim, tedy 170 mm.
Zvlaknovani i v tomto piipadé probéhlo na podkladovou polypropylenovou spunbond

textilii.

Obrazek 26. Schéma zatizeni pro stiidavé zvlakinovani s pieplavovaci elektrodou.
1) Magneticka pumpa; 2) zasobnik roztoku; 3) pteplavovaci eletroda;

4) vlakenna vlecka; 5) vlakenna vrstva.
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Stiidavym zvlakinovanim vsak byly ptipraveny vlakenné vrstvy pouze z roztoki
obsahujici kyselinu octovou, kyselinu mravenci a aceton v poméru 1:1:1, a jen z roztokt
0 koncentracich 8%, 10%, 14% a 16%. Z ostatnich polymernich roztokl nebylo mozné

pripravit ploSnou textilii.

Analyza vldkennych vrstev

Na obrazku 27 je graf znazoriujici primery vldken ze sttidavého zvlaknovani.
Stejné jako v piipadé stejnosmeérného zvlaknovani, i v tomto ptipad¢€ jsou primery vldken
ovlivnény pouzitou koncentraci pro jednotlivé molekulové hmotnosti. S rostouci

koncentraci pro jednotlivé molekulové hmotnosti dochazi i ke zvySeni priméra vlaken.

Pramér vilaken - stridavé zvlakiovani
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Obrazek 27. Graf priméri vlaken vlakennych vrstev ze sttidavého zvlaknovani.
Na obrazku 28 jsou zobrazeny SEM snimky vladkennych vrstev ze stiidavého

zvldknovani. Ze snimkua Ize pozorovat, ze vlakenné vrstvy ze stiidavého zvladkinovani

obsahuji vice defektli, nez tomu tak je u stejnosmérného zvlaknovani.
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1:1:1

8%

14%

Obrazek 28. SEM snimky vlakennych vrstev ze stiidavého zvlaknovani.

Meéfitko 20 um.

3.3 Vypocet povrchové energie

Povrchova energie byla zjistovadna metodou méfeni kontaktniho thlu. Kontaktni
uhel byl méfen pomoci zatizeni See System E (Advex Instruments). Kapalinou pro

méteni kontaktniho tthlu byl glycerol, ktery méa povrchové napéti 64mN/m.

3.3.1 Povrchova energie vrstev ze stejnosmérného zvlaknovani

Vysledky z méfeni kontaktniho thlu na vrstvach ze stejnosmérného zvldknovani
jsou zaneseny v grafu na obrazku 29. Z naméfenych hodnot Ize sledovat, Ze kontaktni
uhel neni ovlivnén molekulovou hmotnosti, koncentraci a ani rozdilnym pramérem
vlaken ¢i defekty. Kontaktni tthel vldkennych vrstev je ale ovliviilovan rozpoustédlovym
syst¢émem. Ptidavek kyselin v rozpoustédlovém systému vede k vyS$§imu kontaktnimu
uhlu. Vldkenné vrstvy v rozpoustédlovém systému bez ptidanych kyselin maji kontaktni
uhel 45,9° + 1,7°, pti pouziti kyseliny octové v rozpoustédlovém systému dosdhneme
vy$§iho kontaktniho uhlu, a to 54,1° + 2,5°. Pfi pouziti rozpoustédlového systému
s kyselinou octovou, kyselinou mravenci a acetonem dosdhneme kontaktniho thlu
60,9° £ 1,3°.
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Obrazek 29. Kontaktni tthly vlakennych vrstev ze stejnosmérného zvlaknovani.

Ze ziskanych hodnot kontaktnich thli a povrchového napéti pouzité kapaliny
byla softwarem See System E vypocitdna povrchova energie vldkennych vrstev.
Pouzitymi modely pro vypocet volné povrchové energie byly Kwok-Neumann (4),
a Li-Neumann (5).

Vst =Y + Yoo — 2/ Vw¥sr(1 — 0,0001057 (y1p_¥51)?) (4)
Ysi =Y+ Voo — 2 ylvysve_0'0001247(]/“’_)/5”)2 (5)

Vysledné hodnoty povrchové energie z pouzitych modelt pro vlakenné vrstvy ze
stejnosmérné zvlaknovani jsou uvedeny v grafu na obrazku 30. Z hodnot je patrné,
ze povrchova energie vldkennych vrstev se meéni v zdvislosti na pouZitém
rozpoustédlovém systému. Rozpoustédlovy systém vyuzivajici chloroform a etanol vede
k vlakennym vrstvam s povrchovou energii 48,41 mJ/m? podle Kwok-Neumannova
modelu a 48,71 mJ/m? podle Li-Neumannova modelu. Rozpoustédlovy systém slozeny
z chloroformu, etanolu a kyseliny octové vede k povrchové energii 43,79 mJ/m? dle

Kwok-Neumannova modelu a k 44,2 mJ/m? podle Li-Neumannova modelu.
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Posledni pouzity rozpoustédlovy systém slozeny z kyseliny octové, kyseliny mravenci
a acetonu ma za nasledek snizeni povrchové energie na 40,11 mlJ/m? podle

Kwok-Neumannova modelu a na 40,59 mJ/m? podle Li-Neumannova modelu.

Povrchova energie - stejnosmérné zvlakiovani
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Obrazek 30. Ziskané hodnoty povrchové energie pro vlakenné vrstvy ze stejnosmérného

zvlaknovani pomoci Kwok-Neumannova a Li-Neumannova modelu.

3.3.2 Povrchova energie vrstev ze stridavého zvlaknovani

Povrchova energie byla vypocitana 1 v ptipad¢ vlakennych vrstev ze stfidavého
zvlaknovani. Vypocet povrchové energie byl opét proveden pomoci metody méfeni

kontaktniho uhlu.

U vrstev ze stiidavého zvlaknovani byl predpokladany stejny trend, jako v ptipadé
vrstev u stejnosmérného zvlaknovani, tedy, Ze vlivem zmény priméra vldken nedojde
k vyrazné zméné kontaktniho uhlu. Ziskané hodnoty jsou uvedeny v grafu na
obrazku 31. Je zfejmé, ze zménou prumerit vladken nedochazi k vyrazné zméné ve
smaceni. Kontaktni uhel u vldkennych vrstev ze stfidavého zvldknovani byl stanoven na
131°+£2,2°.
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Obrazek 31. Kontaktni uhly vlakennych vrstev ze stfidavého zvlaknovani.

Z hodnot kontaktnich uhla byla opét vypocitana povrchova energie jednotlivych
vrstev pomoci obou pouzitych modeld. Vysledné hodnoty povrchové energie jsou
uvedeny v grafu na obrazku 32. Vlakenné vrstvy ze stfidavého zvladknovani maji
V porovnani s vlakennymi vrstvami ze stejnosmérného zvlaknovani malou povrchovou
energii. V tomto ptipadé maji podle Kwok-Neumannnova modelu povrchovou energii
5,22 mJ/m? a podle Li-Neumannova modelu 5,01 mJ/m?.
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Obrazek 32. Ziskané hodnoty povrchové energie pro vlakenné vrstvy ze stiidavého

zvlaknovani pomoci Kwok-Neumannova a Li-Neumannova modelu.

Ze ziskanych hodnot povrchovych energii pro vldkenné vrstvy ze stejnosmérného
zvlakniovani a ze stfidavého zvldknovani lze pozorovat, ze vldkenné vrstvy ze
stejnosmeérného zvladknovani maji vysokou povrchovou energii a vldkenné vrstvy ze
sttidavého zvlaknovani maji malou povrchovou energii. To znadi, Ze vlakenné vrstvy ze
stejnosmérného zvlaknovani jsou smacivé pro jednotlivé kapaliny a vlakenné vrstvy ze

stiidavého zvldknovani jsou nesmacivé.

3.3.3 Povrchova energie folii

Pro zjisté€ni povrchové energie, kterd by nebyla ovlivnéna strukturou vlakenné
vrstvy byly z pfipravenych roztoki odlity folie. Jak je z grafu na obrazku 33 Zietelné,
kontaktni thel se na foliich neméni vlivem rozdilné molekulové hmotnosti ani vlivem
koncentrace. K nepatrné zméné kontatkniho thlu ovSem dochazi vlivem
rozpoustédlového systému. Rozpoustédlovy systém chlorofom s etanolem vede ke
kontaktnimu thlu 76,1°. Vyuziti rozpoustédlového systému z chloroformu, etanolu
a kyseliny octové vede ke kontaktnimu thlu 77,7°. Posledni rozpoustédlovy systém

kyselina octova, kyselina mravenci a aceton vede u f6lii ke kontaktnimu uhlu 80,3°.
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Obrazek 33. Kontaktni uhly ptipravenych folii.

Z hodnot kontaktnich thla byla i v tomto pfipadé vypocitana povrchova energie
jednotlivych folii. Hodnoty povrchové energie pro jednotlivé folie jsou uvedeny v grafu
na obrazku 34. Folie ptipravené v chloroformu a etanolu maji povrchovou energii podle
Kwok-Neumannova modelu 31,29 mJ/m? a podle Li-Neumannova modelu 31,84 mJ/m?2,
Folie =z chloroformu, etanolu a kyseliny octové maji povrchovou energii dle
Kwok-Neumannova modelu 30,36 mJ/m? a dle Li-Neumannova modleu 30,92 mJ/m?,
Posledni pouzity rozpoustédlovy systém, tedy ten z kysliny octové, kyseliny mravenci
a acetonu, vede pomoci Kwok-Neumannova modelu k povrchové energii 28,89 mJ/m?

a dle Li-Neumannova modelu k povrchové energii 29,43 mJ/m?.
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Obrazek 34. Ziskané hodnoty povrchové energie pro folie pomoci Kwok-Neumannova

a Li-Neumannova modelu.

Béhem méteni povrchové energie bylo zjiSténo, ze folie maji vyssi povrchovou
energii nez vldkenné vrstvy ze stfidavého zvldkiiovani, ale zarovenn maji mensi
povrchovou energii nez vlakenné vrstvy ze stejnosmérného zvlaknovani. Foélie tedy
muzeme oznacit za mirn¢ hydrofilni, vlakenné vrstvy ze stejnosmérného zvlaknovani za

hydrofilni a vladkenné vrstvy ze stfidavého zvlakinovani za hydrofobni.

U folii 1 vlakennych vrstev ze stejnosmérného zvldknovani byla prokdzadna zména
povrchové energie vlivem rozpoustédlového systému. U vlakennych vrstev ze stifidavého
zvlaknovani byla prokdzdna zména povrchové energie vlivem rozdilné technologie
vyroby. Rozdil ve smacivosti folii, vlakennych vrstev ze stejnosmérného zvlaknovani

a vlakennych vrstev ze stfidavého zvlaknovani je zobrazen na obrazku 35.
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Obrazek 35. Rozdil ve smaceni na: A) f6lii, B) vldkenné vrstvé ze stejnosmérného

zvlaknovani, C) vldkenné vrstve ze stiidavého zvlaknovani.

3.4 Vypocet teoretického kontaktniho uhlu

Teoreticky kontaktni uhel, ktery budou hydrogely svirat na vlakennych vrstvach
byl pocitan z hodnot povrchovych energii jednotlivych vldkennych vrstev a povrchového

napéti ptipraveného hydrogelu.
Pii kombinaci Kwok-Neumanova (4) a Li-Neumannova (5) vztahu s Youngovou

rovnici (1), ziskdme vztahy pro vypocet kontaktnich uhli, Kwok-Neumannovym (6)

a Li-Neumannovym modelem (7).

YS v

cosa = —1+ 2 v (1—-10,0001057(¥1—¥Ysu)?) (6)
lv
cosa =—1+2 %3_0100012470’11;_]’517)2 (7)
v

Vzhledem k podobnym hodnotam povrchové energie byl teoreticky kontaktni
uhel vypocitan u vldkennych vrstev ze stejnosmérného zvldknovani pouze u jedné
koncentrace, a to 8%, avSak pro vSechny tfi pouzité rozpoustédlové systémy.
U vldkennych vrstev ze stfidavého zvldknovani byl teoreticky kontaktni tthel vypocten
shodné jen pro koncentraci 8%. Vzhledem k podobnym hodnotam povrchového napéti,
které bylo naméteno u pfipravenych hydrogelt bylo pro vypocet teoretického kontaktniho

uhlu pouzito povrchové napéti zelatinového hydrogelu.
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V tabulce 2 jsou uvedeny hodnoty teoretickych kontaktnich uhli ziskanych pomoci

Kwok-Neumannovy a Li-Neumannovy metody.

Tabulka 2. Vypoétené hodnoty teoretickych kontaktnich Ghli  pomoci
Kwok-Neumannovy a Li-Neumannovy metody.
Teoreticky kontaktni uhel [°]

Technologie Vrstva :
Kwok-Neumann Li-Neumann

8% 8:2 48,2 48,2

Stejnosmérné
8% 8:1:1 56,6 56,6

wlaknovani
8% 1:1:1 61,9 61,9

Stiidavée

8% 1:1:1 134,8 134,5

vlaknovani

3.5 Smaceni vlakennych vrstev hydrogelem

Pro porovnani teoretickych kontaktnich uhlii byl naméfen realny kontaktni tihel
pomoci ptipraveného zelatinového hydrogelu. Namétené hodnoty kontaktnich thll jsou

uvedeny v tabulce 3.

Tabulka 3. Nameétené hodnoty kontaktnich tihli.

Technologie Vrstva Naméi'eny kontaktni vihel [°]
8% 8:2 421+£22
Stejnosmeérné zvildknovani 8% 8:1:1 49,1+2,1
8% 1:1:1 55,6 +2,4
Stridavé zvlaknovani 8% 1:1:1 136,9 +2,8

Pro lepsi porovnani teoretickych a redlné namétfenych kontaktnich thlu jsou

v grafu na obrazku 36 vyneseny jejich hodnoty.
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Obrazek 36. Porovnani teoretickych a realnych kontaktnich uhli.

Ze ziskanych hodnot je zifejmé, Ze teoretické kontaktni uhly se blizi realné
naméfenym. Oba pouZité modely jsou tedy vhodné pro predikci, zda dany material bude
smacen, a jaky kontaktni uhel bude svirat zvolena kapalina. Na obrazku 37 jsou poté

zachyceny snimky ze smaceni vldkennych vrstev zelatinovym hydrogelem.

e e —

Obrazek 37. Smaceni vlakennych vrstev zelatinovym hydrogelem. Vlakenné vrstvy ze

stejnosmérného zvlaknovani A) 8% 8:2, B) 8% 8:1:1, C) 8% 1:1:1. D) Vlakenna vrstva

ze stiidavého zvlaknovani 8% 1:1:1.
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3.6 Rozdil ve smacéeni

Ke zjisténi rozdili ve smaceni mezi vldkennymi vrstvami ze stejnosmerného
zvlaknovani a ze stfidavého zvldknovani byly pro tyto experimenty zvoleny vlakenné
vrstvy pripravené z roztoku PCL o koncentraci 8 hm% v rozpoustédlovém systému

slozeného z kyseliny octové, kyseliny mravenci a acetonu v poméru 1:1:1.

Pro zjisténi rozdilného procesu smaceni mezi jednotlivymi vlakennymi vrstvami
bylo provedeno jejich lisovani. Déle pak byly provedeny testy zjistujici materidlové

slozeni a struktury vyrobenych vldkennych vrstev.

3.6.1 Lisovani vlakennych vrstev

Kvuli vylou€eni vlivu struktury vlakennych vrstev, ktera by ovlivnila smaceni,
byly vldkenné vrstvy lisovany pomoci hydraulického lisu HVL 15.2 (Pracovni stroje
Teplice, s.r.0.). Lisovani nanovlakennych vrstev prob&hlo nejdiive pii pokojové teploté
a nasledné pii teplot¢ 60 °C. Teplota 60 °C byla zvolena s ohledem na teplotu tani
polykaprolaktonu, kterd se v literatufe udava pravé onéch 60 °C. Zvysena teplota byla
zvolena pro docileni vzniku fo6lii z vlakennych vrstev. Lisovani bylo v obou ptipadech

provedeno pii 20kN.

Vlakenné vrstvy po lisovani pii pokojové teploté jsou zobrazeny na obrazku 38.
U lisovanych vldkennych vrstev byla opét méfena jejich povrchova energie pomoci
méfeni kontaktniho thlu. Vysledné hodnoty pro lisovani vlakennych vrstev pii pokojoveé

teploté jsou uvedeny v grafu na obrazku 39.
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Obrazek 38. Vldkenné vrstvy po lisovani pii pokojové teploté. A) Stejnosmérné

zvlaknovani. B) Stfidavé zvlaknovani. Métitko 20 pm.
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Obrazek 39. Kontaktni uhly a hodnoty povrchovych energii lisovanych vldkennych

vrstev pii pokojové teploté.

Z vysledku je ziejmé, ze vlivem lisovani dojde ke zméné struktury vldkennych
vrstev, a tim i ke zméné kontaktniho thlu. Vlivem zmens$eni drsnosti dojde ke zméné
kontaktniho tihlu, a tim i ke zméné povrchové energie. Kontaktni tihel je u lisovanych
vrstev ze stejnosmerného zvlaknovani 54,3°, vlakenné vrstvy ze sttidavého zvlaknovani
maji kontaktni thel 120,5°. Povrchova energie se zménila na 43,78 mJ/m? pro vrstvy ze

stejnosmémého zvlakiovani a 8,52 mlJ/m? pro vrstvy ze stiidavého zvlakiovani.
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Struktura vldkennych vrstev tedy ovliviiuje smaceni jednotlivych vldkennych vrstev,
z vysledka ale Ize pozorovat, ze samotna struktura vlakennych vrstev nebude zptisobovat

takové vyznamné rozdily ve smaceni.

Nésledné probéhlo méteni kontaktnich tthli a povrchovych energii pro vlakenné
vrstvy, které byly lisovany pfi teploté 60 °C a byly tak vytvoteny folie, které jsou na
obrazku 40.

Obrazek 40. Vldkenné vrstvy po lisovani pii teploté 60 °C. A) Stejnosméerné

zvlaknovani. B) Stfidavé zvldknovani. Métitko 100 um.

Ziskané hodnoty kontaktnich uhli a povrchovych energii vlakennych vrstev
lisovanych pii teploté¢ 60 °C jsou uvedeny v grafu na obrazku 41. Kontaktni thel se
V obou piipadech vyrazn¢ zménil, vldkenné vrstvy ze stejnosmérného zvlakiiovani mély
kontaktni thel 71,7°, vrstvy ze stfidavého zvlakinovani mely 79,1°. Shodné se zménila
i povrchova energie vrstev. Vrstvy ze stejnosmérného zvlaknovani maji povrchovou
energii 33,84 mJ/m?, vrstvy ze stfidavého zvldkiovani pak maji povrchovou energii
29,60 mJ/m?.
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Obrazek 41. Kontaktni tthly a hodnoty povrchovych energii lisovanych vldkennych
vrstev pfi teploté 60 °C.

Vysledky méteni kontaktnich uhli a povrchovych energii u vrstvev po lisovani
pfi teploté¢ 60 °C ukazuji, Ze doSlo ke zméné ve smaceni. Hodnoty kontaktnich hll
a povrchovych energii se pohybuji ve stejnych hodnotéach, jako tomu je u pfipravenych
folii v kapitole 3.3.3. Zjistény rozdil ve smaceni proto bude zplsoben rozdilnym

chemickym sloZzenim, ¢i konformaci makromolekul ve vlakennych vrstvach.

3.6.2 Infracervena spektroskopie

Pro zjiSténi rozdilné povrchové energie vlakennych vrstev, tedy 1 rozdilného
smaceni mezi jednotlivymi vrstvami, bylo provedeno méfeni metodou infracervené

spektroskopie s Fourierovou transformaci.

Infracervend spektroskopie s Fourierovou transformaci (FTIR) je technika,
ktera se vyuziva k ziskani absorpce infracerveného spektra pevnych latek, kapalin
a plynd. Vystupem z meéfeni je spektrum zavislosti absorbance na vinové délce

dopadajiciho zateni. Technika FTIR se pouziva k detekci riznych funk¢nich skupin. [98]

Méfeni FTIR probéhlo na zafizeni Nicolet 1Z10 (Thermo Fisher).
Prinik paprsku do vzorku pti méteni byl 5-7 um. Na obrazku 42 jsou zachycena spektra

vlakennych vrstev ze stejnosmérného (DC) a ze stiidavého (AC) zvlaknovani.
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Obrazek 42. Spektra vlakennych vrstev ze stejnosmérného a ze stiidavého zvlaknovani.

Z vysledkli méteni spektra je patrné, ze jednotlivé vrstvy maji identické chemické
sloZzeni. Charakteristické piky jednotlivych vazeb jsou u obou vrstev stejné.
Béhem procesu zvlaknovani tedy nedochazi k modifikaci jedné z vyrobenych vlakennych

vrstev, ptipadné ob¢ vrstvy jsou modifikovany stejné.

3.6.3 Charakteristika elementarnich ¢astic

Pro ovéfeni vysledki zmeéfeni FTIR byla provedena charakteristika
elementarnich Castic u vyrobenych vlakennych vrstev. Analyza byla provedena na
zatizeni Elementar vario EL Cube (Elementar). Béhem méfeni bylo zkouméano zastoupeni
uhliku a vodiku v jednotlivych vldkennych vrstvach. Naméfené hodnoty jsou uvedeny

v tabulce 4.

Tabulka 4. Hodnoty zastoupeni uhliku a vodiku ve vlakennych vrstvach.

Vidkenna vrstva % C % H
Stejnosmerné zvlaknovani 63,11 8,85
Stiridavé zvlaknovani 62,92 8,99
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Z vyslednych hodnot je zjevné, ze zastoupeni uhliku a vodiku je u obou
vlakennych vrstev téméf identické. Béhem zvlaknovani tedy nedochazi k modifikaci

vldkennych vrstev.

Ze ziskanych vysledki z FTIR analyzy a charakteristiky elementarnich ¢astic se
tedy naskyta hypotéza, ze béhem zvlaknovani bude dochézet k vyrobé vlakennych vrstev

s rozdilnou konformaci makromolekul.

3.6.4 Rentgenova fotoelektronova spektroskopie

Z dtivodu hypotézy, ze vldkenné vrstvy se budou lisit rozdilnou konformaci

makromolekul bylo pfistoupeno k rentgenové fotoelektronové spektroskopii.

Rentgenovéd fotoelektronova spektroskopie (XPS) je technika povrchové
chemické analyzy. [100] Analyza XPS byla provedena v Centralnich laboratofich na
Vysoké Skole chemicko-technologické v Praze na zatizeni ESCAProbeP (Omicron
Nanotechnology Ltd.). M¢étfeni probehlo pod kolmym a pod ostrym uhlem.

Na obrazku 43 jsou zachycena spektra z méfeni XPS pod kolmym thlem.

A 52 DC 90deg B S3 AC 90deg

210 10
Name Pos.  At% 120 Name Pos. A%
204 Cls 23440 62142 Cls 28461 67939
Ols 353120 29.613 Ols 53181 26.940
K2p 20160 3.673 K 0] Si2s 15381 2.041
P2p 13240 3871 o P2p 13341 1465
Cl2p  198.00 0.701 K2s 37741 1613
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Obrazek 43. Spektra z méfeni XPS pri uhlu 90°. A) Stejnosmérné zvlaknovani.

B) Stridavé zvlaknovani.
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Pfi porovnani vldkennych vrstev ze stejnosmérného (DC) a ze stiidavého (AC)
zvlaknovani je patrné, ze vlakenné vrstvy se 1i§i chemickym slozenim na svém povrchu,
to lze vysvétlit rozdilnou konformaci makromolekul. Vlakenna vrstva ze stejnosmérného
zvlaknovani, tedy ta smaciva, obsahuje na svém povrchu méné atomti uhliku a vice atomi
kysliku nez vlakenna vrstva ze stfidavého zvldknovani. Ob¢ vlakenné vrstvy se také lisi

pozici atomi uhliku a kysliku.

Pro ovéreni vysledka z méfeni pod kolmym thlem bylo provedeno méfeni pod

ostrym thlem. Spektra z méfeni XPS pod ostrym uhlem jsou zobrazena na obrazku 44.

A 52 DC l4deg B 83 AC 1l4deg
.

Pos. At% Pos. At%

Cls 284.80 68.538 Cls 284.69 74407
20 Ols 53130 23.147 0, Qls 53220 22845
K2s 37730 5381 Si2s 15349 2748
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Obrazek 44. Spektra z méfeni XPS pfi uhlu 14°. A) Stejnosmérné zvladknovani.

B) Stridavé zvldknovani.

Z méteni XPS pod ostrym thlem je evidentni, ze 1 v tomto ptipadé se vlakenné

vrstvy 11§ chemickym sloZenim a pozici atomu uhliku a kysliku na svém povrchu.

Pomoci provedenych méfeni XPS lze tedy potvrdit hypotézu, ze béhem

zvlaknovani dochazi k vyrobé vlakennych vrstev s rozdilnou konformaci makromolekul.
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3.7 Tvorba folii v elektrickém poli

Pro zjisténi, zda na smaceni vlakennych vrstev ma vliv elektrické pole nebo proces

zvlaknovani byly vyrobeny folie v elektrickém poli.

K samotnému experimentu byly upraveny cuprextitové desky, které jsou uréeny
pro vyrobu plosnych spoji. Desky byly vyrobeny ze sklolaminatového prekurzoru
a Z jedné strany byly osazeny médénou folii. Pro realizaci experimentu byly vyuzity

desky o rozmérech 30 x 20 cm.

U prvni desky bylo provedeno setiznuti médéné folie na rozméry 10 x 10 cm a na
tento kus byl pfipajen vodi¢ urceny pro ptivod elektrického napéti. Do druhé desky byl
vyftiznut otvor o rozmérech 10 x 10 cm, déale probé&hlo sefiznuti médéné folie, pricemz
kolem vyfiznutého otvoru byla ponechana médéna folie o tloustce 1 cm. Pies vyfiznuty
otvor byla nasledné piipajena kovova miizka a vodi¢ slouzici k uzemnéni desky.
Pted tvorbou f6lii byla u prvni desky vytvofena ,,vanicka* pomoci oboustranné lepici

pasky a polyetylenové desky.

Tvorba fo6lii probéhla pomoci roztoku PCL o koncentraci 8 hm%
Vv rozpoustédlovém systému kyselina octova, kyselina mravenci a aceton v pomeéru 1:1:1.
Folie byly pfipraveny jak ve stejnosmérném elektrickém poli, tak také ve stiidavém

elektrickém poli.

Foélie byly nejdiive pfipraveny ve stejnosmérném elektrickém poli. Roztok PCL byl
odlit do ptipravené vanic¢ky v prvni desce, nasledné doslo K ptekryti druhou deskou
a zapnuti vysokého napéti. Folie byly vytvoieny pii napéti 4 KV, pficemz k odpateni

rozpoustédla doslo béhem dvou hodin.

Nasledné probéhla tvorba folii ve stiidavém elektrickém poli. Roztok PCL byl opét
odlit do vaniCky Vv prvni desce a ptekryt druhou deskou. Folie byly v tomto piipadée
ptipraveny pii efektivnim napéti 4 kV. K odpateni rozpoustédla doslo i v tomto pripadé

béhem dvou hodin. Vzniklé folie jsou zobrazeny na obrazku 45.
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Obrazek 45. SEM snimky vytvorenych folii v elektrickém poli. A) Stejnosmérné napéti.
B) Stiidavé napéti. Métitko 100 um.

U vyrobenych folii ve stejnosmérném elektrické poli a ve stiidavém elektrickém
poli byla zkoumana jejich povrchova energie, ktera byla opét zjistovana pomoci metody
méfeni kontaktniho thlu, ke kterému byl vyuzit glycerol. V grafech na obrazku 46 jsou
uvedeny hodnoty kontaktniho whlu glycerolu a hodnoty povrchové energie na
ptipravenych foliich. Kontaktni uhel pro vrstvy ze stejnosmérného elektrického pole maji
kontaktni uhel 70,3°, vrstvy ze stfidavého zvldknovani maji kontaktni thel 69,5°.
Povrchové energie maji obé folie témet totozné. Folie ze stejnosmérného elektrického
pole maji povrchovou energii 34,60 mJ/m? a folie ze stiidavého elektrického pole maji

povrchovou energii 34,84 mJ/m?2.
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Obrazek 46. Hodnoty kontaktnich thli a povrchovych energii pro ptipravené folie v

elektrickém poli.

Béhem méfeni povrchové energie bylo zjiSténo, ze hodnoty jsou pro obé folie
stejné. Naskytd se hypotéza, ze pokud na proces smaceni ma vliv elektrické pole,
je zapotiebi urychlit proces odpafeni rozpoustédla. Folie v elektrickém poli jsou
vytvoteny rychleji, nez je tomu u folii pfi bé€Znych atmosférickych podminkach.
Foélie v elektrickém poli jsou ale i tak vytvoreny béhem nékolika hodin, béhem kterych
pravdépodobné dochazi i ptes vliv elektrického pole k urovnani makromolekul do jejich

energeticky vyhodné pozice, kterd bude mit za nasledek vznik mirn€ smacivé struktury.

3.8 VIliv procesnich podminek u stejnosmérného zvlakinovani

Pro zjiSténi, zda proces smaceni ovliviiuje proces zvlaknovani bylo ptistoupeno
ke zméné procesnich podminek u stejnosmérného zvlaknovani, konkrétné pro
zvlaknovani byla vyuzita jehlova elektroda. Nasledné vytvoiena vlakenna vrstva byla

porovnana s vlakennou vrstvou vyrobenou pomoci strunové elektrody v kapitole 3.2.1.

K experimentu byl pfipraven roztok PCL o koncentraci 8 hm%, pti¢emz jako
rozpous$tédlovy systém slouzil kyselina octova, kyselina mravenci a aceton v poméru
1:1:1. Pro zvlaknovani byla vyuzita kovova jehla o priméru 1,2 mm. Jehla byla
pfipevnéna na 10 ml injekéni stiikacku, kterd byla vlozena do dévkovaci pumpy.

Jako kolektor slouzila kovova deska.
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Zvlaknovani prob&hlo na pokladovou textilii Spunbond. Davkovani roztoku bylo
nastaveno na 2 ml/hod. Pfivedené elektrické napéti na hrot jehly bylo 15 kV a na kolektor
bylo pfivedeno elektrické napéti -10 kV. Vzdalenost kolektoru od elektrody bylo 15 cm.

Na obrazku 47 je zachyceno porovnani vldkennych vrstev vyrobenych pomoci
jehlové a strunové elektrody. Jak Ize pozorovat, obé vrstvy obsahuji vlakenné struktury
s perlickovymi defekty. Priméry vlaken jsou uvedeny v grafu na obrazku 48.
Pro vlakenné vrstvy z jehlového zvlaknovani to je 0,377 + 0,119 um a z bezjehlového

zvlaknovani je hodnota praimérua vlaken 0,337 + 0,138 um.

- A o L i e A X DS XAV Y Nl

Obrazek 47. SEM snimky vldkennych vrstev. A) Jehlova elektroda. B) Strunova

elektroda. Métitko 20 um.
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Obrézek 48. Primér vldken v zévislosti na pouzité elektrodé.

Vyrobend vldkenna vrstva pomoci jehlové elektrody byla porovnéna s jiz
vyrobenou vldkennou vrstvou ze strunové elektrody. Porovndni prob&hlo méfenim
kontaktniho uhlu a povrchové energie u vlakenné vrstvy z jehlové elektrody. V grafu na
obrazku 49 jsou uvedeny hodnoty kontaktnich tthlii a povrchovych energii pro vlakenné
vrstvy z odlisnych elektrod. V ptipad¢ jehlové elektrody dochéazi k tvorbé nesmacivych
vlakennych vrstev. Pfi porovnani vldkennych vrstev z jehlové elektrody a ze strunové
elektrody, maji vrstvy z jehlové elektrody kontaktni tthel 122,8° a povrchovou energii
7,60 mJ/m?. Vrstvy ze strunové elektrody maji kontaktni tthel 59,8° a povrchovou energii

40,71 mJ/mZ.
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Obrazek 49. Kontaktni uhly a hodnoty povrchovych energii vyrobenych vlakennych

vrstev.

Z namétenych hodnot je patrné, Ze v pfipadé vyuziti jehlové elektrody dochazi
k tvorb¢ vldkennych vrstev, které maji malou povrchovou energii a jsou tedy nesmaciveé.
Pro porovnani chemického slozeni, byla opét provedena FTIR analyza, pricemz vysledky

Z méfeni jsou uvedeny na obrazku 50.
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Obrazek 50. Spektra vlakennych vrstev z jehlova a ze strunové elektrody.

Z vysledki méteni FTIR je patrné, ze 1 v tomto piipadé se vldkenné vrstvy shoduji
ve svém chemickém slozeni, coZ lze pozorovat na charakteristickych absorbancich

jednotlivych piki.
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Pro zjisténi, zda pii vyuziti jehlové elektrody opét dochazi k tvorbé vldkennych
vrstev s rozdilnym chemickym slozenim na povrchu vlaken bylo provedeno méteni XPS.

Na obrazku 51 jsou zobrazeny spektra z méieni XPS pod thlem 90°.

A S1 DCjehla 90deg B S2 DCstruna 90deg

B B
10 10
Name  Pos. At% I o,
Cls 28440 74702 2] Eaf“t‘ 31’8045:40 ?;»;43
8] O1s 33240 25208 Ols 33120 20613

K2p 201.60  3.673
P2p 13240 33871
Cl2p 10800 0.701
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Obrézek 51. Spektra z méfeni XPS pfti uhlu 90°. A) Jehlova elektroda. B) Strunova
elektroda.

Z grafu je ziejmé, ze i Vvtomto piipadé dochazi k tvorbé vlakennych vrstev
S rozdilnym chemickym sloZenim na svém povrchu. Vlakenné vrstvy vyrobené pomoci
jehlové elektrody obsahuji na svém povrchu vice uhliku a méné kysliku, nez tomu tak je
u vlakennych vrstev ze strunové elektrody. Pro porovnani probéhlo také méteni XPS pii

uhlu 14°. Vysledky jsou uvedeny v grafu na obrazku 52.
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Obrazek 52. Spektra z méfeni XPS pii thlu 14°. A) Jehlova elektroda. B) Strunova
elektroda.
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Pii ovéteni XPS pod thlem 14° je patrny nértGst uhliku a pokles kysliku.
Z dosazenych vysledkt lze tedy vyvodit zavér, ze pouzitd elektroda ke zvlaknovani

ovlivni konformaci makromolekul ve vyslednych vlakennych vrstvach.

3.9 VIiv materialovych podminek u stfidavého zvlakinovani

Z divodu snahy vyrobit objemné vlakenné vrstvy, které by byly smacivé,
byl proveden experiment, pfi kterém doSlo ke zméné materidlovych podminek
zvlaknovaného roztoku. V ramci ptfedchozich experimenti byly vyrobeny vlakenné
vrstvy, které obsahovaly rizné defekty. Z toho duvodu bylo pfistoupeno Kk upravé
zvlaknovaného roztoku tak, aby byla zajisténa vyroba homogennich nedefektnich

vlakennych vrstev ze stiidavého zvlaknovani.

Béhem experimentu bylo pfistoupeno ke kombinaci obou ptedem pouzitych PCL
0 molekulovych hmotnostech Mn 45,000 a Mn 80,000. V ramci vyroby vladkennych
vrstev byl pfipraven roztok PCL o molekulové hmotnosti Mn 45,000 o koncentraci
16hm% a dale roztok PCL o molekulové hmotnosti Mn 80,000 o koncentraci 10hm%
a to opét v rozpoustédlovém systému slozen¢ho z kyseliny octové, kyseliny mravenci
a acetonu v poméru 1:1:1. Z pfipravenych roztokti byly nasledné pfipraveny smési,

které kombinovaly pfedem pfipravené roztoky v poméru 3:1, 2:1, 1:1, 1:2, 1:3.

Ptipravené roztoky byly nasledné zvldknény pomoci stfidavého zvlaknovani pfi
efektivnim napéti 34 kV a frekvenci 50 Hz pfi teploté 22 °C a relativni vlhkosti vzduchu
40%. Snimky vyrobenych vlakennych vrstev z elektronového mikroskopu jsou na
obrazku 53.
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Obrazek 53. SEM snimky vyrobenych vlakennych vrstev. Pomér Mn 45,000
a Mn 80,000: A) 3:1. B) 2:1. C) 1:1. D) 1:2. E) 1:3. Mé&titko 20 pum.

Priméry vlaken vyrobenych vlakennych vrstev jsou uvedeny v grafu na
obrazku 54. Vysledky ukazuji, Ze molekulova hmotnost ovliviiuje morfologii vyrobenych
vrstev. Molekulovd hmotnost Mn 45,000 vede k vlakennym vrstvam s menSim priimérem
vlaken, zatimco molekulova hmotnost Mn 80,000 vede k vétSim primériim vlaken a vyssi
distribuci pramérd. Homogenni vldkenna vrstva byla vyrobena ze smési molekulovych

hmotnosti Mn 45,000 a Mn 80,000 v poméru 1:3.
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Obrazek 54. Primér vldken ze smési molekulovych hmotnosti.
U vyrobenych vldkennych vrstev ze smési molekulovych hmotnosti byly nasledné

naméfeny kontaktni thly pomoci glycerolu a hodnoty povrchovych energii, které jsou
uvedeny v grafu na obrazku 55.
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Obrazek 55. Parametry vlakennych vrstev. A) Kontaktni thel. B) Povrchové energie.

Ze ziskanych vysledkl je ocividné, Ze proces smaceni a hodnoty povrchovych

energii nejsou vyrazné ovlivnény morfologii vlakennych vrstev.
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Nasledné pro dalsi ¢ast experimentu doslo k vyuziti roztoku, ktery kombinoval
molekulové hmotnosti v poméru 1:3 ke kombinaci s ¢asticemi hydroxyapatitu (HA).
Castice hydroxyapatitu byly pfidany do roztoku, a to o koncentraci 5%, 10% a 15% ze
susiny polymeru. Vyrobené vlakenné vrstvy obohacené o Castice hydroxyapatitu jsou

zobrazeny na obrazku 56.

Obrazek 56. SEM snimky vlakennych vrstev s riznou koncentraci hydroxyapatitu.

A) PCL, B) PCL + 5% HA, C) PCL + 10% HA, D) PCL + 15% HA. Méitko 20 pum.

Ze snimkd je patrné, ze v pripadé vrstev snejmenSim obsahem cCastic
hydroxyapatitu (obrazek 56 A), jsou Castice ve vldkenné struktufe, zatimco roztoky
s vysSimi koncentracemi (obrazky 56 C, D) maji Castice hydroxyapatitu 1 mimo

vladkennou hmotu.
Primér vlaken vyrobenych vlakennych vrstev s ¢asticemi hydroxyapatitu jsou

uvedeny na obrazku 57. Z hodnot je Ztetelné, ze vyssi procento hydroxyapatitu v roztoku

vede k vyrob¢ vlakennych vrstev S niz§im pramérem vlaken.
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Obrazek 57. Primér vldken vyrobenych vldkennych vrstev obohaceny o ¢éstice

hydroxyapatitu.

Vyrobené vlakenné vrstvy obohacené o castice hydroxyapatitu byly opét
podrobeny méfeni kontaktniho uhlu a hodnot povrchové energie. Ziskané hodnoty jsou

uvedeny v grafu na obrazku 58.
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Obrazek 58. Hodnoty kontaktnich thlt a povrchovych energii vlakennych vrstev

S ¢asticemi hydroxyapatitu.
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Ziskané hodnoty ukazuji, ze kontaktni uhel vyznamné klesa s vy$§im mnozstvim
Castic hydroxyapatitu ve vlakenné vrstveé. Z toho divodu dochazi i ke zvyseni povrchové
energie vlakennych vrstev s vys$§im mnozstvim castic hydroxyapatitu. To znamena,
ze vlakenné vrstvy se stavaji hydrofilnéjsi a pii kontaktu s kapalinami jsou smaceny ve

vEtsi mife.

3.9.1 Vypocet a ovéreni teoretického kontaktniho thlu

U vyrobenych vldkennych vrstev s upravenymi materidlovymi parametry byl
vypocitan teoreticky kontaktni uhel, ktery na nich bude svirat pfipraveny zelatinovy
hydrogel. K nevyznamnym rozdilim mezi teoretickymi kontaktnimu thly mezi modely
Kwok-Neumann a Li-Neumann, které byly pocitany v kapitole 3.4, byl pro vypocet
zvolen model Kwok-Neumann. V tabulce 5 jsou vypoétené hodnoty teoretickych

kontaktnich uhld pro Zelatinovy hydrogel.

Tabulka 5. Teoreticky kontaktni tihel Zelatinového hydrogelu na vrstvach PCL s ¢asticemi

hydroxyapatitu.
MnoZstvi hydroxyapatitu [%] Teoreticky kontaktni vihel [°]
0 119,5
5 108,6
10 102,9
15 97,7

Ovéfeni teoretickych kontaktnich thli prob&hlo pomoci Zelatinového hydrogelu.
Vysledné hodnoty jsou uvedeny v tabulce 6. Z naméfenych hodnot je patrné, ze i v tomto
ptipad¢ se kontaktni uhly mirn€ 1isi od téch teoretickych. Na obrazku 59 je uvedeno
porovnani teoretickych a realnych kontaktnich whli Zzelatinového hydrogelu na
vlakennych vrstvach obsahujici ¢astice hydroxyapatitu. Na obrazku 60 je pak zachyceno

samotné smaceni vlakennych vrstev pomoci Zelatinového hydrogelu.
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Tabulka 6. Realny kontaktni tihel Zelatinového hydrogelu na vrstvach PCL s ¢asticemi
hydroxyapatitu.

MnoZstvi hydroxyapatitu [%] Redlny kontaktni vihel [°]
0 120,3+3,4
5 1112+ 3,4
10 103,5+ 4,4
15 99,7+3,7
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Obrazek 59. Porovnani teoretickych a redlnych kontaktnich uhli.

Obrazek 60. Smaceni vlakennych vrstev Zelatinovym hydrogelem. VIdkenné vrstvy:

A) PCL, B) PCL + 5% HAP, C) PCL + 10% HAP, D) PCL + 15% HAP.
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I piesto, ze Castice hydroxyapatitu vedly k vyrobé vlakennych vrstev s vyssi
hodnotou povrchové energie, tedy Kkvyrobé smacivéjsich vlakennych vrstev,
tak vyrobené vlakenné vrstvy jsou stale v hydrofobni oblasti a Zelatinovy hydrogel je plné

nesmaci.

3.10 Vliv procesnich podminek u stiidavého zvlakinovani

Z divodu zjisténi, ze proces zvlakiovani ovlivituje smaceni vlakennych vrstev
bylo pfistoupeno k dal§imu experimentu. Béhem tohoto experimentu byla provedena
vyroba vlakennych vrstev pomoci vysokonapétového zesilovace Trek 50/12 a generatoru
funkci OWON AG1022. Cilem tohoto experimentu bylo zreplikovat vyrobu vldkennych
vrstev ze stejnosmérného zvladknovani. Diky pouzitému generatoru funkci, ktery napajel
vysokonapétovy zesilovac, bylo mozné posouvat pomoci offsetu vstupniho signalu
vystupni napét’ovou trovei pro zvlakiovani smeérem k ptevaze kladnych nebo zapornych

hodnot. Vysilany signal s posunutym offsetem je zachycen na obrazku 61.

Frequency

0. 000, 00Hz =

Hi_Level

Offset |
Lo_Level

Hight Level Low Level

9. 500V 5. 500V

Obrazek 61. Vysilany signal s posunutym offsetem.

Pro experiment byl pfipraven stejny roztok, ktery byl vyuzit i v pfedchozi
kapitole 3.9. Roztok PCL o kombinaci molekulovych hmotnosti Mn 45,000 a Mn 80,000
v poméru 1:3. Zvlaknovani prob&hlo pii frekvenci 50 Hz a dvou offsetech. Prvni offset
byl posunut do zapornych hodnot a byl nastaven na 9,5 Vvkladné ving
a-5,5V v zaporné viné. Druhy offset byl posunut do kladnych hodnot a byl nastaven na

5,5V v kladné viné a -9,5 V v zéporné ving.
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Vysilany signdl z generatoru funkci byl =zesilen vpoméru 1:5000
vysokonapétovym zesilovaem Trek 50/12 na pfisluSnou napétovou uroven v fadu

desitek kV.

Nastavené hodnoty offseti byly maximalni mozné a to ztoho divodu, Ze
Vv piipad¢ posunuti offsetu na hodnoty 4,5 V, respektive na -4,5 V, jiz nedoslo k procesu
zvlaknovani. Proces zvlakinovani byl vS8ak i pii posunuti offsetu na hodnoty
95V,-55Vab5YV, -95V velmi nestabilni.

Vyrobené vldkenné vrstvy pii riznych offsetech jsou zobrazeny na obrazku 62.
Jak je patrné, tak obé vyrobené vrstvy obsahuji vladkenné struktury s obcasnymi

perlickovymi defekty. Priméry vlaken jsou uvedeny v grafu na obrazku 63.

; ’ = i 97 g a4 1 .
U AT PRTIR 7 oo A i e, B S

Obrazek 62. Vlakenné vrstvy vyrobené posunutim offsetu. A) 9,5V, -5,5 V.
B) 5,5V, -9,5 V. Métitko 20 um.
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Obrazek 63. Prumér vldken vrstev vyrobenych pfi posunuti offsetu.

Vyrobené vldkenné vrstvy pii riznych offsetech byly opét podrobeny méteni

kontaktniho uhlu a hodnot povrchové energie. Ziskané hodnoty jsou uvedeny v grafu na
obrazku 64.
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Obrazek 64. Hodnoty kontaktnich tihlti a povrchovych energii vlakennych vrstev

vyrobenych posunutim offsetu.
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Z vyslednych hodnot je patrné, ze posunuti offsetu mélo za nasledek vznik
smacivych vldkennych vrstev. V obou piipadech byl dosazen velmi podobny kontaktni
uhel, a tim 1 povrchové energie. OvSem z divodu nestabilniho procesu zvladknovéani
byl proveden dalsi experiment, u které¢ho vSak byl ponechan offset na vychozi hodnoté

a byla ménéna frekvence vysilaného napéti.

Béhem tohoto experimentu byly vyrobeny viakenné vrstvy se snizujici se
frekvenci stfidavého napéti. Zvlaknovani probéhlo pii frekvenci 20, 30 a 40 Hz a pro
porovnani byla vyrobena i vldkennd vrstva pii frekvenci 50 Hz. Vldkenné vrstvy

vyrobené pii uvedenych frekvencich jsou zobrazeny na obrazku 65.

Obrazek 65. Vlakenné vrstvy ze zatizeni Trek zvlaknované pii frekvencich: A) 20 Hz.

B) 30 Hz. C) 40 Hz. D) 50 Hz. Méitko 20 pwm.

Ze snimku je patrné, ze i Vtomto piipadé doslo k tvorbé vlakennych vrstev
s defektnimi strukturami, a to i v pfipad€ vlakenné vrstvy vyrobené pfi frekvenci 50 Hz.
Priméry vlaken vyrobenych vrstev pfi riznych frekvencich jsou uvedeny na obrazku 66.

Z namétenych hodnot je ziejmé, Ze praméry vlaken mirné rostou s rostouci frekvenci.
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Obrazek 66. Primér vldken vyrobenych vldkennych vrstev pomoci zatizeni Trek.

Na vyrobenych vlakennych vrstvach pti riznych frekvencich sttidavého napéti
prob&hlo méfeni kontaktniho thlu a vypocet povrchové energie vladkennych vrstev.
Vysledky jsou uvedeny v grafech na obrazku 67. Vlakenna vrstva vyrobena pii frekvenci
20 Hz ma kontaktni tthel 39,8° a povrchovou energii 51,70 mJ/m?, vrstva vyrobena pfi
frekvenci 30 Hz méa kontaktni tthel 46,9° a povrchovou energii 47,85 ml/m2.
Vrstva vyrobend pii frekvenci 40 Hz mé kontaktni thel 47,9° a povrchovou energii
47,40 mJ/m?. Posledni vyrobena vrstva, konkrétné ta pii 50 Hz ma kontaktni tihel 48,7°

a povrchovou energii 46,94 mJ/m?2,
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Obrazek 67. Hodnoty kontaktnich uhlt a povrchovych energii vlakennych vrstev

vyrobenych pii riiznych frekvencich.

Jak je z méfeni zjevné, tak vlakenné vrstvy vyrobené pii ruznych frekvencich
pomoci zafizeni Trek S generatorem funkci maji vysokou povrchovou energii a jsou tedy
smacivé. Jev je pravdépodobné zplisoben fazovym posunutim vysilaného signalu, ktery
bude mit vliv na proces zvlaknovani. Posunuti signalu je zachyceno na obrazku 68.

Zelené je oznacen nastaveny signal, ktery vysilal generator funkci. Oranzové pak signal,

ktery byl zaznamendn na zvldknovaci elektrod¢.
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Obrazek 68. Zaznam z osciloskopu.
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3.10.1Vypocet a ovéreni teoretického kontaktniho hlu

Vyrobené vladkenné vrstvy pomoci zafizeni Trek a generdtoru funkci pii
frekvencich 20, 30, 40 a 50 Hz byly podrobeny zkoumani, jaky teoreticky kontaktni thel
na nich bude svirat zelatinovy hydrogel. Pro vypocet teoretického kontaktniho thlu byl
opét zvolen model Kwok-Neumann. V tabulce 7 jsou uvedeny vypoctené hodnoty

teoretickych kontaktnich uhla zelatinového hydrogelu na vlakennych vrstvach.

Tabulka 7. Teoretické kontaktni Ghly na vlakennych vrstvach vyrobenych pomoci

zafizeni Trek.

Frekvence [Hz] Teoreticky kontaktni vihel [°]
20 42,4
30 49,4
40 50,2
50 51,1

Ovéfeni teoretickych kontaktnich hla prob&hlo pomoci zelatinového hydrogelu.
Hodnoty realnych kontaktnich uhlti jsou uvedeny v tabulce 8. Naméfeni hodnoty realnych
kontaktnich Ghld se i v tomto piipadé blizi tém teoretickym. Na obrazku 69 je znazornéno
grafické porovnani teoretickych a redlnych kontaktnich thll Zelatinového hydrogelu na
vlakennych vrstvach vyrobenych pfi riznych frekvencich. Obrazek 70 pak zachycuje

smaceni vyrobenych vlakennych vrstev Zelatinovym hydrogelem.

Tabulka 8. Realné kontaktni thly na vlakennych vrstvach vyrobenych pomoci zafizeni

Trek.

Frekvence [Hz] Redlny kontaktni tihel [°]
20 439+25
30 45,9+ 3,3
40 51,6 +3,6
50 52,7+3,2
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Porovnani teoretickych a realnych kontaktnich ahlu
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Obrazek 69. Porovnani teoretickych a realnych kontaktnich uhli.

Obrazek 70. Smaceni vlakennych vrstev Zelatinovym hydrogelem. Vldkenné vrstvy

vyrobenych pii frekvencich: A) 20 Hz, B) 30 Hz, C) 40 Hz, D) 50 Hz.

Bé&hem experimentii vyuZivajici zafizeni Trek a generator funkci doslo k vyrobé
vlakennych vrstev s vysokou hodnotou povrchové energie. Vlakenné vrstvy jsou tedy
smacivé, pficemz béhem experimentu bylo zjiSténo, Ze pouzita frekvence ovlivituje
hodnotu povrchové energie. Pro vyrobu objemnych nanovldkennych vrstev se tedy

naskytd moznost vyuziti tohoto zatizeni.
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3.11 Vyroba kompozitniho scaffoldu

Po zjisténi, Ze zafizeni Trek s generatorem funkci produkuje hydrofilni vrstvy,
bylo pristoupeno k vyrobé objemné vlakenné vrstvy. Vlakenna vrstva byla vyrobena
z roztoku PCL, ktery kombinoval molekulové hmotnosti Mn 45,000 a Mn 80,000
Vv poméru 1:3. Zvlaknovani probéhlo pfi efektivnim napéti 34 kV a frekvenci sttidavého
napéti 50 Hz. Vysledna objemnd vldkennd vrstva je zobrazena na obrazku 71.
Primé&r vlaken vzniklé vrstvy byl 0,695 + 0,240 um. Tloustka této vzniklé vrstvy byla
3,96 + 0,39 mm.

Obrazek 71. Vyrobena objemna vldkenna vrstva. Méritko 20 um.

Pro vyrobu kompozitniho scaffoldu byl pfipraven Zelatinovy hydrogel, ktery je
popsan v kapitole 3.1.1. Pro tvorbu scaffoldu byl z vlakenné vrstvy vyseknut vzorek
o pruiméru 16 mm, rozmér byl zvolen z divodu mozného vlozeni scaffoldu do
24-jamkové kultivacni desticky. Do vyseknutého vzorku byl nésledné¢ injektovan
pfipraveny hydrogel. Pro maximalni zaplnéni vyseknutého vzorku bylo davkovéano
1,2 ml roztoku hydrogelu. Porovnani Cisté vlakenné vrstvy a kompozitu slozeného
z vlakenné vrstvy a hydrogelu je zobrazeno na obrazku 72 A. Na obrazku 72 B je snimek
z pocitaové tomografie (CT), na kterém je vlakenna vrstva s injektovanym hydrogelem,
jehoz bylo davkovano pouze 0,5 ml, a to kviili zachyceni jeho rozlozeni ve vlakenné

VIstve.
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Obrazek 72. A) Porovnani ¢isté vlakenné vrstvy s vldkenné vrstvou s injektovanym

hydrogelem. B) CT snimek vlakenné vrstvy s 0,5 ml injektovanym hydrogelem.

V ramci disertacni prace byl vyroben kompozitni materidl, ktery byl sloZen ze
smacivé objemné nanovlakenné vrstvy a Zelatinového hydrogelu. Z dosud ziskanych
vysledkl se nabizi moznost vyuziti tohoto kompozitniho materialu jako scaffoldu pro

tkanové inZzenyrstvi pro podporu regenerace poSkozené tkané.
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4 Diskuze

V ramci disertaéni prace bylo popsano smaceni nanovlakennych vrstev
Vv zavislosti na jejich povrchové energii a povrchovému napéti ptipravenych hydrogeli.
Teoreticka Cast disertani prace Se vénuje popisu smaceni nanovlakennych vrstev
Z polykaprolaktonu, kter¢ byly piipraveny pomoci elektrického zvlakiovani.
Z dostupnych publikaci vénujici se tomuto tématu je ziejmé, ze proces smaceni
nanovladkennych vrstev z polykaprolaktonu neni dosud pIné popsén. Jednotlivé studie se
rozchazeji ve vysledném sméceni vlakennych vrstev, z toho divodu bylo pfistoupeno

k jeho objasnéni.

Smaceni vlakennych vrstev zavisi na nékolika aspektech, pficemz jednim z nich
je povrchové napéti nanasené kapaliny. V ramci disertacni prace byly ke smaceni zvoleny
hydrogely, které by mély vytvorit kompozitni material s vlakennymi vrstvami, ktery by
bylo mozné vyuzit v tkafiovém inzenyrstvi. V ramci méfeni povrchového napéti bylo
prokazéano, ze povrchové napéti hydrogelll zavisi na jejich teploté. BEhem métfeni nebyl

prokéazan vyrazny vliv jednotlivych materiald na hodnoty povrchového napéti.

Pro smaceni hydrogely byly pfipraveny vldkenné vrstvy pomoci elektrického
zvldkiovani, a to pomoci stejnosmérného a pomoci stfidavého zvlaknovani.
Béhem experimentd byly zjistény podstatné rozdily ve smaceni mezi jednotlivymi
vldkennymi vrstvami. Vlakenné vrstvy ze stejnosmérného zvldknovani vyrobené pomoci
strunové elektrody maji vysokou povrchovou energii a jsou tedy hydrofilni.
Povrchova energie, a tim i smaceni téchto vrstev je také ovlivnéna rozpoustédlovym
systtmem. Pro moZnou vyrobu objemnych nanovldkennych vrstev byla vyuzita
technologie stfidavého zvlaknovani. Béhem testovani byl zjistén vyznamny rozdil
v hodnoté povrchové energie vldkennych vrstev ze stiidavého zvlakiovani v porovnani
s vrstvami ze stejnosmérného zvldknovani vyrobenych pomoci strunové elektrody.
Vlakenne¢ vrstvy ze stiidavého zvlakiiovani maji nizkou hodnotu povrchové energie a jsou

tedy hydrofobni.
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Z divodu zjisténi vyznamného rozdilu ve smaceni mezi jednotlivymi vrstvami
bylo pfistoupeno k jeho objasnéni. Bylo zjisténo, ze rozdil v hodnotach povrchové
energie, a tim i ve smaceni, je zpisoben rozdilnym chemickym slozenim na povrchu
vladken, coz lze vysvétlit rozdilnou orientaci makromolekul. Hydrofilita vldkennych
vrstev ze stejnosmérného zvlaknovani vyrobenych pomoci strunové elektrody je

zpusobena orientaci polarnich skupin v povrchové vrstvé vzniklych vlaken.

Orientace polarnich skupin molekul i makromolekul v elektrickém poli je
znamym jevem. Naptiklad pii méfeni elektrické vodivosti polymert ve stejnosmérném
elektrickém poli dochazi vlivem polarizace k asoveé zavislému vzristu elektrického
odporu materialu. [101] Méfeni viskozity polymernich roztoku Vv elektrickém poli
ukazuje zavislost viskozity na elektrickém napéti, zpisobené zménami
mezimolekulovych sil. [102] V organické chemii jsou elektricka pole vyuzivana
k ovlivnéni pribéhu syntéz. [103] Proces orientace polarnich skupin probiha v ¢ase a mira
orientace tedy musi zaviset na viskozit¢ prostfedi a frekvenci elektrického pole.
Ve stejnosmérném poli musi byt podstatné vyznamnéjsi a ve stiidavém poli zavisi na

frekvenci.

Témito zndmymi souvislostmi Ize vysvétlit 1 povrchovou energii
a hydrofilni/hydrofobni chovani nanovldkennych vrstev pfipravenych elektrickym
zvlaknovanim polymernich roztoku ve stejnosmérném, respektive stiidavém elektrickém

poli.

Zatimco ve stfidavém elektrickém poli polarni skupiny polymert nestaci ménit
své polohy podle ménici se polarity pole, ve stejnosmérném poli jsou tyto skupiny
polarizovany a vytvati domény s rozlozenou polarizaci. Tyto domény zachovavaji svou
strukturu 1 v prabéhu elektrického zvlaknovani. Jak ukéazalo méfeni metodou XPS,
dochazi k jejich ptednostni orientaci ve vznikajicich nanovlaknech tak, Ze kyslikové
atomy jsou v povrchovych vrstvach nanovlaken zastoupeny ve vys$i koncentraci nez
Vv jejich objemu. Tento ptekvapivy jev ziejme souvisi se vzajemnym odpuzovanim
zéporn¢ nabitych ¢asti domén, coz je vytlaCuje k povrchu vznikajicich nanovlaken.
Piibuzny jev popsal ve své disertacni praci Dao [104] v souvislostech s pohybem

vzajemné se odpuzujicich iontlh smérem k povrchu vznikajicich nanovléken.
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Vyss§i zastoupeni kyslikovych atoml v povrchu nanovlaken pfipravenych
zvlaknovanim ve stejnosmérném elektrickém poli, je evidentné pfiinou jejich podstatné
vys§i smacivosti. V ptipad¢ zvldknovani ve stiidavém elektrickém poli miize dochazet

k malé mife orientace polarnich skupin pii niz$ich frekvencich pole.

Kalous [105] ve své disertacni praci studoval zvlaknovani polyamidu 6.
Béhem své studie zjistil, Ze Cisty roztok polyamidu 6 zvlakiuje jen v oblastech amplitudy
vysilaného signalu. Zvlakiiovani zapocalo az pti efektivnim napéti 30 kV. Kalous dale ve
své praci modifikoval jeden roztok polyamidu 6 pomoci kyseliny sirové a druhy roztok
pomoci kyseliny metansulfonové. V ptipadé prvniho roztoku doslo k zacatku
zvlaknovani jiz pti 3 kV, ve druhém ptipade pak doslo k zacatku zvlaknovani pii 5 kV.

Oba roztoky zvlakiovali az do poklesu amplitudy.

Nabizi se, ze podobny jev bude zplsoben i pomoci zafizeni Trek a generatoru
funkei. V ptipad¢ zvladknovani polykaprolaktonu pomoci transformatoru bude dochazet
ke zvlaknovani jen v oblastech amplitudy. Vlivem zmény polarity dojde k rozbiti domén
a nasledn¢ k postupnému vytahovani makromolekul a vzniku struktury s nizsi
koncentraci kysliku. V ptipad¢ vyuziti zatizeni Trek doslo k posunuti vysilaného signalu,
to pravdépodobné zplisobilo, ze domény byly béhem zvldknovani zachovany a vznikla

tak vlakna s vyS$$i koncentraci kysliku na svém povrchu.

V ramci smaceni vldkennych vrstev bylo pfistoupeno k vypoctim teoretickych
kontaktnich uhli, které na vldkennych vrstvach budou svirat pfipravené hydrogely.
Vypocet probéhl pomoci hodnot povrchovych energii vlakennych vrstev a povrchového
napéti ptipraveného hydrogelu. Vysledné realné hodnoty kontaktniho thlu se mirnég lisi
od téch teoretickych, ve vétsin€ piipadl se ale hodnoty teoretickych kontaktnich ithli

pohybuji v ramci naméfené odchylky.
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5 Zavér

Béhem diserta¢ni prace bylo zkoumdno smaceni vlakennych vrstev pomoci
biokompatibilnich hydrogeli. Experimentalni ¢ast diserta¢ni prace lze rozdélit na tii
podcasti. Prvni cast disertatni prace byla zaméfena na pfipravu a charakterizaci

hydrogeli, pfi¢emz byl zkouméan také vliv teploty hydrogelii na jejich povrchové napéti.

Druha cast prace byla vénovéana pripravé a charakterizaci vldkennych vrstev.
V ramci druhé casti byla zkoumana smacivost vladkennych vrstev ze stejnosmérného
zvlaknovani i ze stiidavého zvlaknovani. U vldkennych vrstev ze stejnosmérného
zvlaknovani experiment vedl ke zjisténi, Ze na proces sméaceni materidli méa vliv
rozpoustédlovy systém zvlaknovaného roztoku. Béhem porovnani vlakennych vrstev ze
stejnosmérného zvldknovani a ze stiidavého zvlaknovani bylo zjisténo naprosto rozdilné
chovani pripravenych materialti béhem procesu smaceni. Druha ¢ast experimentalni ¢asti
se vénovala zjisténi tohoto rozdilného smaceni. Béhem pokust bylo zjisténo, Ze toto
rozdilné chovani ve smaceni neni zplisobeno vladkennou strukturou, byla tedy vyjadiena
hypotéza, ze toto rozdilné chovani ve smaceni je zplsobeno rozdilnou konformaci
makromolekul vzniklou béhem procesu zvlaknovani. Pfedpoklad byl béhem dalsich
experimentl potvrzen.

Ve tieti ¢asti prace byla zkoumana zména smacivosti vlakennych vrstev metodou
sttidavého zvldkiovani, a to Upravou materidlovych a procesnich podminek.
Pfi upravé materialovych podminek bylo mozné pomoci ¢astic hydroxyapatitu docilit
vyss§i smacivosti nez v ptipadé vlakennych vrstev bez ¢astic hydroxyapatitu. Dale byl
zkouman vliv procesnich podminek. Bylo zjisténo, Ze pii vyuZiti zafizeni Trek
a generatoru funcki dochdzi k posunuti vysilan¢ho signalu. Toto posunuti signalu mélo

za nasledek vyrobu novych smacivych vlakennych vrstev.

Béhem disertacni prace bylo zjisténo, ze na proces smaceni vlakennych vrstev ma
vyrazny vliv proces jejich vyroby. Budouci prace zabyvajici se procesem smaceni by tedy
méla byt zaméfena na samotnou vyrobu vlakennych vrstev. U stejnosmérného
zvlaknovani bude zkouman vliv geometrie zvlaknovacich elektrod na chovani
vldkennych vrstev béhem procesu smaceni vlakennych. U stfidavého zvlaknovani pak

bude zkouman vliv vysilaného signalu na proces smaceni vlakennych vrstev.
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