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Anotace

Nazev prace: Studium roztokl pro nanomaterialy v biomediciné

Abstrakt:

Studovanou veli¢inou v navaznosti na tvorbu nanovlaken bude chovani impedance roztoku pfi
urCitych frekvencich. Impedancni charakterizace kapalin, polymernich roztokd a suspenzi
v oblasti nizkych frekvencich muze vyrazné piispét k porozuméni elektrostatického
zvlaknovani pomoci stiidavych zdroji. Zvlakfiovani polymerti pomaha pii tvorb€ nanovlakna,
které 1ze pouzit pro umélé nervy, §lachy nebo chrupavky. V této praci bude zprovoznéna nova
aparatura pro impedanc¢ni spektroskopii umoziiujici méfeni kapalnych vzorka ve frekvencnim
rozsahu od 0.1 Hz do 5 MHz. Préce se bude zabyvat zejména zprovoznénim méteni, analyzou
znamych vzorkd a vyhodnocenim parazitnich vlivii na samotné méteni kapalin. Cilem prace je
vytvorit metodiku prace pro méfeni impedancni spektroskopie kapalin urCenych pro tvorbu

nanovlakem pro biomedicinské ucely.

Klicova slova: spektroskopie, polymery, elektrostatické zvlakniovani, komplexni permitivita,

polarizovatelnost polymert



Annotation

Title: Study of solutions for nanomaterials in biomedicine
Abstract:

The studied quantity in relation to the formation of nanofibers will be the behaviour of the
impedance of solutions at certain frequencies. Impedance characterization, of liquids, polymer
solutions and suspensions in the low frequency region can contribute significantly to the
understanding of electrostatic softening using AC sources. The softening of polymers helps in
the formation of nanofibers that can be used for artificial nerves, tendons or cartilage. In this
work, a new impedance spectroscopy apparatus will be commissioned to measure liquid
samples in the frequency range from 0.1 Hz to 5 MHz. In particular, the work will deal with
the commissioning of the measurements, the analysis of known samples and the evaluation of
parasitic effects on the liquid measurement itself. The aim of this work is to develop

a methodology for the measurement of impedance spectroscopy of liquids intended for

nanofiber formation for biomedical purposes.

Keywords: spectroscopy, polymers, electrostatic softening, complex permittivity,

polarisability of polymers
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1 Uvod

Cilem prace je zprovoznéni meéfeni a vytvoreni metodiky pro méfeni impedancniho
spektra kapalin, ktera se bude pouzivat v budoucnu pro dalsi experimenty na kapalnych
a pevnych latkach na fakulté fyziky Technické univerzity v Liberci. Experimenty budou
probihat na zesilovac¢i MFLI od firmy Zurich Instrument, ktery slouzi jako impedancni
analyzator. Jako dalsi pomucky vyuzijeme dvouelektrodovy drzak na vzorky od firmy
Ametek a fakultni notebook na analyzu a zpracovani dat pomoci programu Matlabu do
vhodné podoby pro dalsi analyzu a vyhodnoceni. Latky, které budeme potifebovat na
overfeni funkCnosti aparatury, jsou voda, destilovand voda. Dal§i méteni se bude tykat
zelatiny a roztoku PVA, které jsou v lékarstvi uzivané na tvorbu umelych tkani, §lach,
atd. Vzorky jsou vybrany s ohledem na jejich dostupnou znalost a zaroven pro dobrou
reprezentaci té€ch, které bude tieba analyzovat. V biomedicinské praxi tato metoda mize
pomoci k roz§ifeni znalosti o kapalnych polymernich latkach pouzivanych
k elektrickému zvlakfiovani. Vyhodnoceni impedan¢niho chovani vzorki napomuze
lepSimu pochopeni samotného procesu zvlakiiovani. Zatim neni zcela jasné, které latky
budou dobfe zvlakiiovat a které nikoliv. Motivaci prace je vytvofeni metodiky pro
budouci méfeni. Tedy popis pouzitych piistroju a méficiho softwaru pfistroje, nasledné
zpracovani vysledkd do grafii ajejich analyza. V jednom z méfeni budeme zkoumat
impedancni spektra latek, ktera se uz uplatiyji pfi zvlakiovani pomoci stejnosmérného

proudu, pficemz velmi zajimavé bude chovani téchto latek pii pisobeni stiidavého pole.
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2 Teoreticka Cast

V této Casti prace se vénujeme zakladnim veli¢inam pottebnym k pochopeni a popisu
vlastnosti experimentd. Dale také k popisu provadéného méfeni a informacim potfebnym

k jeho pochopeni.

2.1 Impedance

Impedance je odpor, ktery elektronickd soucastka, obvod nebo systém klade proudu

vyjadreny jako Z. Impedance je vektorova veli€ina slozena z odporu a reaktance.

Odpor se oznacuje R a je mirou pohybu elektront mezi atomy v materialu. Cim snadn&;jsi
je pro atom pohyb elektrond, tim mensi je odpor, ktery je vyjadieny jako realné Cislo
ohmu. Odpor se vyjadiuje ve stiidavém a stejnosmérném proudu. Priklady latek s nizkym
odporem neboli vodict jsou méd’ (16,78 nQ/m), stiibro (15,87 nQ/m) a hlinik (28 nQ/m).
(Semmlow, 2018; Dvotak, 2016)

Latky s vysokym odporem se oznacuji jako izolanty nebo dielektrika. Pfikladem mohou
byt materialy jako teflon (1023 Q/m), parafin (1016 Q/m) a sklo (1012 Q/m). (Dvorak,
2016)

Latky se stfednim odporem jsou klasifikovany jako polovodice. Pfikladem je kfemik

(2300 Q/m), germanium (0,5 Q/m) a arsenid galia (0,5298 Q/m).(Dvotak, 2016)

Reaktance, oznaCovana X, predstavuje rychlost, jakou elektronicka soucastka, obvod
nebo systém uklada a uvoliiuje energii pfi zméné proudu a napéti béhem kazdého cyklu
stiidavého proudu. Reaktance se vyjadiuje jako imaginarni Cislo ohmt. Vznika pfi
pruchodu proudu civkou nebo kondenzatorem. Pfi zapojeni prvkd do obvodu
stejnosmérného proudu na kondenzatoru nevznika zadna reaktance, protoze jim
stejnosmeérny proud neprochazi. Prochazi-li stfidavy proud prvkem s reaktanci, maze se
energie ukladat a uvolilovat ve formé magnetického nebo elektrického pole. V ptipadé
magnetického pole se jedna o induk¢ni reaktanci (+)XL), neboli prichod proudu civkou,
v pripadé elektrického pole o kapacitni reaktanci (-jXC), neboli prichod proudu
kondenzatorem. Vynésobenim této reaktance kladnou odmocninou z -1, jednotkovym

imaginarnim c¢islem nazyvanym operator j (i), se Z obvykle vyjadiuje jako komplexni
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Cislo ve tvaru R+ XL (induktivni reaktance) nebo R-jXC (kapacitni reaktance). (Bard,
Faulkner a White, 2022; GAMRY INSRUMENTS, 2023)

2.2 Vodivost

Konduktivita (nebo elektricka vodivost) je schopnost latky prenaset elektrickou energii.
Je to jedna z charakteristickych hodnot, které popisuji elektromagnetické vlastnosti latky.
Kvantifikuje vliv latky na tok elektrického proudu v reakci na elektrické pole. Lze ji také
povazovat za vlastnost latky, ktera uruje hustotu vodivého proudu v reakci na elektrické
pole. Vodivost vodice zavisi na né€kolika faktorech, vcetné jeho tvaru, rozmért
a vlastnosti materialu zvané vodivost. Vodivost je reciproka hodnota elektrického odporu
vyjadiena jako 1/R. Vodivost soucastky urCuje, jak rychle ji muze protékat proud.
Vodivost se méfi v jednotkach siemens (S). Z upraveného Ohmova zakona [rovnice 1] je

vidét vypocet vodivosti,

[S] )

kde U je napéti a i je proud. (Zola, 2019; Muthukrishnan, 2020)

2.3 Komplexni permitivita

Stejné jako mize materiadlem prochazet elektricky proud, muze jim prochazet i vngjsi
elektrické pole. Elektricka permitivita (€) popisuje, jak snadno mize vnéjsi elektrické pole
prochazet danym materialem nebo latkou. Pokud je u materidlu pozorovana vysoka
elektricka permitivita, znamena to lepsi odolnost vici vnéjSimu elektrickému poli.
Konstanta permitivity volného prostoru (€o) je mirou elektrické permitivity ve vakuu a ma
hodnotu €=8.85x107'? F/m. Experimentalné lze k méfeni elektrické permitivity pouzit
kondenzator. (Roylennigan, 2021; Krupka, 2003)

Kondenzator se sklada ze dvou nabitych vodivych desek oddélenych od sebe urcitou
vzdalenosti, protoze jsou desky nabité, vznika mezi nimi elektrické pole. Pokud je mezi

desky umistén material, tak material a elektrické pole na sebe vzajemné pasobi a intenzita
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pole se méni. Na zakladé této zmeény intenzity pole 1ze vypocitat elektrickou permitivitu
vlozeného materialu. (Barthel a Buchner, 2003)

Material vlozeny mezi desky se sklada z molekul, které mohou vykazovat malé dipolové
momenty. Molekula, kterd vykazuje dipdlovy moment, se na jednom konci jevi jako
casteCné kladna a na druhém jako CasteCné zaporna [viz obr. 1]. (Grimnes a Martinsen,

2015; Gaurav, 2020)

- +

Electric Dipole
Obrazek 1 Molekula a jeji elektrické dipoly (Gaurav 2020)
Pokud neni prfitomno zadné vnéjsi pole, molekuly v materialu spolu interaguji nahodné.

Pfi pusobeni vnéjsiho elektrického pole se vSak molekuly v materialu vyrovnaji proti

smeéru pole. [obr. 2]

» b » b
........... »>

o » »
........... »

----------- >

o > »
----------- »>

» » b
&\ 1 .

Without external electric field With external electric field

Obrazek 2 Piisobeni vnéjsiho elektrického pole na molekuly v materialu (Gaurav 2020)

Protoze dipoly samy o sobé vytvareji elektrické pole, protichidné usporadani mnoha
dipoli s vnéjSim polem zplsobi snizeni celkové intenzity tohoto vnéjsiho pole.

(Sebastian, 2008)
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2.4  Spektroskopie pomoci stfidavého napéti

Elektrochemicka impedancni spektroskopie (EIS) je v elektroanalytické chemii velmi
komplexni téma. Vzhledem k tomu, ze budeme méfit zeyména kapaliny, 1ze nase méfeni
povazovat za EIS. Pro pochopeni elektrochemické impedanc¢ni spektroskopii, je dulezité
zavedeni pojmu elektricky odpor pomoci Ohmova zakona [rovnice 2], kde U je napéti
mezi body (a) a (b), i je proud, ktery protéka mezi body (a) a (b), a R je elektricky odpor,
symbolicky znazornény rezistorem na obrazku 3. Koncepcné R predstavuje odpor proti
proudu protékajicimu elektrickym obvodem. Cim vé&tsi je R, tim mensi proud protéka

rezistorem pii daném napéti. (Peroff, 2022)

[1] @)

Obrazek 3 Elektricky obvod zazornujici Ohmiiv zdkon (Pohorelsky, 2022)

Tento popis odporu pomoci Ohmova zakona plati konkrétné pro stejnosmérny proud
(DC), kdy je na rezistor ptivedeno statické napéti nebo proud. Naproti tomu impedance

je meéfitkem odporu, ktery obvod vykazuje v souvislosti s pruchodem stfidavého
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elektrického proudu (AC). Ve stiidavém systému jiz neni pfivadény signal staticky, ale
kmitad zpravidla jako sinusova vlna o dané frekvenci. Rovnice pro impedanci je
analogickd Ohmovu zékonu, av§ak misto R pro odpor pouzivame Z pro impedanci [viz

rovnice 3].

_ U(w)
Z = @) [Q] 3)

Impedance Z je umérna frekvencné zavislému napéti a frekvencné zavislému proudu, kde

w je uhlova frekvence oscilujici sinusovky. (Macdonald et al., 2018)

Po pochopeni impedance se mizeme na elektrochemickou impedancni spektroskopii
divat jako na elektroanalytickou techniku. Pfi experimentu EIS se pomoci potenciostatu
pfivadi do elektrochemického systému sinusovy napétovy (nebo proudovy) signal
a vysledny proudovy (nebo napétovy) signal se zaznamenava a analyzuje z pohledu jeho

amplitudy, frekvence a periody.

Pokud je pfilozeny signadl napétovy a meéfeny signal proudem, oznauje se jako
"potenciostaticka EIS". Pokud je pfivadény signal proudovy a méfeny signal je
potencialovy, oznacuje se jako "galvanostaticka EIS". V pfipadé€ potenciostatické EIS se

aplikuje potencial ve tvaru uvedeném v rovnici 4,

U(t) = U, * cos(wt) [V] (@)

kde Up je amplituda sinusového prubéhu napéti, w je uhlova frekvence, t je ¢as a ¢len wt
predstavuje fazi prib&hu. Uhlova frekvence w je mirou toho, kolik cykld za jednotku
Casu signal vykona. Amplituda Up je mirou velikosti napétového nebo proudového
signalu. Uzivatel fidi frekvenci a amplitudu vstupniho potencialniho signalu pomoci
potenciostatu nebo analyzatoru frekvencni odezvy (FRA). Meéfeny vystupni proudovy
signal, i(t) (rovnice 5), ma stejnou frekvenci jako vstupni signal, ale jeho faze muize byt

posunuta o konecnou hodnotu, zndmou jako fazovy posun nebo fazovy uhel ¢ .
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Naméfena amplituda vystupniho proudu i, se pfi dané frekvenci méni v zavislosti na

impedanci elektrochemického systému. (Peroff, 2022)

i(t) =iy * cos(wt — @) [A] 5)

Input signal Output signal

(potential or current) (current or potential)

Electrochemical \,/H\,/‘\'/\

Time —) (I) Phase Angle

Obrazek 4 Zjednoduseny diagram elektrochemické impedancni spektroskopie s fazovym ithlem (Peroff 2022)

2.4.1 Tvorba grafu z vysledkia EIS

Kompletni experiment EIS se sklada ze sekvence sinusovych napétovych signalt
soustfedénych kolem zadané hodnoty napéti. Amplituda kazdého sinusového signalu
zustava konstantni, ale frekvence vstupniho signalu se méni. Obvykle jsou frekvence
kazdého vstupniho signalu rozlozeny na sestupné logaritmické stupnici od ~10 kHz - 1
MHz az po spodni hranici ~10 mHz - 1 Hz. Pro kazdé vstupni napéti se pii dané frekvenci

meéfti odpovidajici vystupni proud.

Vysledek vyneseni vstupniho a vystupniho signalu do jednoho grafu zavislosti proudu na
potencialu se nazyva Lissajoustiv graf [viz obr. 5]. Tvar Lissajousova grafu zavislosti
proudu na napéti je ptimka, pokud jsou vstupni a vystupni signaly ve fazi nebo pokud je

¢ = 0. Pokud jsou vstupni a vystupni signaly mimo fazi, tvar Lissajousova grafu se
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zobrazi jako naklonény ovél [obr. 5 ]. Sitka ovalu udava fazovy thel vystupniho signalu.
Pokud napftiklad Lissajoustv graf vypada jako dokonaly kruh, znamena to, ze vystupni

signal je zcela mimo fazi (tj. £90°) vzhledem ke vstupnimu signalu. (Brett a Brett, 1993)

N Vertcal
Lissajous Deflection Voltage
Figures e, =E_sin(8+9)

\
\/
AN

C

N

8 =90° OR 270°

C

R

6 = 150° OR 210°

D> C

8 = 180°

Horizontal
Deflection Voltage
e,=E_sin@

o [ #] @] | 9] %

Obrazek 5Priklady Lissajousovych grafii s riiznym fazovym posunutim (Dubey, 2021)

Absolutni hodnota impedance je rovna amplitudé napéti Uy délené amplitudou proudu i,

jak ukazuje rovnice 6.
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1Z] = 2o [Q] ©)

lo

Vyneseme-li absolutni hodnotu impedance |Z| nebo fazovy posun jako funkci frekvence

na dvouosy graf, dostaneme tzv. Bodeho graf [obr. 6].

1000 I-\ ;J 20
u

‘Zl(Ohms)
A

—-30

- 1 I |

0.01 1 100 10000
Frequency (Hertz)

Obrazek 6 Priklad Bodeho grafu (Peroff, 2022)

Frekvence a absolutni hodnota impedance se obvykle vykresluji v logaritmickém

méfitku, zatimco fazovy thel se zobrazuje linearné.

Pokud na osu x vyneseme realnou ¢ast impedanci Z; a na osu y zapornou imaginarni ¢ast

impedanci -Z;, ziskame Nyquistav graf [obr. 7].
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Obrazek 7PFiklad Nyquistova grafu (Peroff 2022)

Hodnoty imaginarni impedance na Nyquistové grafu se bézn¢ prevraceji, jak ukazuje graf
3. Alternativné se osa Z; nékdy zobrazuje v obraceném ciselném potadi vzhledem
k tomu, ze téméft vSechny hodnoty Zi jsou obvykle mensi nez nula a na kartézském grafu
je pohodlné&jsi zobrazovat tvary a obrazce predevsim v prvnim kvadrantu (viz obrazek 7).

Dalsi konvenci uplatiovanou u Nyquistovych grafii je ortogonalita neboli pravouhlost.

Nyquistovy grafy jsou nejbéznéjsi formou zobrazeni impedancnich dat, nasledované
Bodeho grafy. Bodeho grafy umoziiuji snadné ureni hodnot frekvence ve srovnani
s Nyquistovymi grafy, kde se hodnoty frekvence nezobrazuji. Obecné plati, ze body
vlevo dole na Nyquistoveé grafu odpovidaji nejvyssim frekvencim a po stope doprava se
postupuje od vysokych k nizkym frekvencim. Vysledkem experimentu elektrochemické
impedancni spektroskopie je celkem pét sloupct dat: frekvence f, realna cast impedance
Z:, imaginarni ¢ast impedance Zi, absolutni hodnota impedance |Z| a fazovy posun ¢.

(Peroff, 2022a)

2.4.2 Obvodové modely

Elektrochemickou impedancni spektroskopii 1ze pouzit k ziskani uzite¢nych informaci
o slozitych elektrochemickych systémech. Ruzné Casti elektrochemického systému lze

modelovat pomoci znamych obvodovych prvkia, jejichz impedance je dobie
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charakterizovana. Nize je uvedena tabulka [tabulka 1] znamych obvodovych prvki

a rovnic, které popisuji jejich prislusné impedance,

Tabulka 1 Obvodové prvky a vypocet jejich impedance (Peroff 2022)

C
L
Q 19Q =
W |

kde R predstavuje rezistor, C kondenzator, L civku, Q neidealni (realny) kondenzator, W
Wargburgtv prvek, ktery predstavuje pohyb/difuzi elektronti/iontd v pevné nebo kapalné
fazi. (Huang, 2018)

Pro pochopeni, jak funguje modelovani elektrochemického systému, uvazujme
konfiguraci se tfemi elektrodami, kde je vodiva pracovni elektroda ponotfena do vodného
elektrolytu s redoxné€ aktivni molekulou (ztraci nebo ziskava elektrony) jako analytem
[obr. 8]. Ackoli to neni na obrazku 5 znazornéno, v systému je zahrnuta protielektroda
(pomocna elektroda), ktera udrzuje rovnovahu naboje a referencni elektroda, ktera slouzi
jako stabilni referencni bod. Pracovni, protielektroda a referencni elektroda jsou

pripojeny k potenciostatu. (Magar, Hassan a Mulchandani, 2021)
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Obrazek 8 Model povrchu elektrody ve vodnim systému se tiemi elektrodami (Peroff 2022)

Na Sedé pracovni elektrodé je kladné napéti, které pritahuje zaporn€ nabité anionty

k povrchu a vytvafi elektrochemickou dvojvrstvu. (Brett a Brett, 1993)

V elektrochemickém systému potenciostat privadi kladné predpéti na pracovni elektrodu
vzhledem k referen¢ni elektrodé. Kladny naboj pracovni elektrody pfitahuje zaporné
nabité anionty k povrchu pracovni elektrody. Anionty jsou solvatovany molekulami
rozpoustédla, akdyz aniont dosdhne povrchu elektrody, molekuly rozpoustédla
obklopujici aniont se dostanou do kontaktu s povrchem elektrody. Tim se na povrchu
elektrody vytvoti druh kondenzatoru. Kondenzator se sklada ze dvou opacné nabitych
desek oddéelenych dielektrikem. V naSem elektrochemickém systému tvoii jednu desku
kladny néaboj z povrchu elektrody, molekuly rozpoustédla tvoii dielektrikum a druhou
desku tvorti zaporné€ nabité anionty. Tento jev je znam jako elektrochemicka dvojvrstva.
Elektrochemicky systém se také sklada z molekul analytu, které difunduji kolem povrchu
elektrody. Pokud na pracovni elektrodu piivedeme dostatecné velké napéti, mizeme
vyvolat prenos elektronti (oxidaci) z analytu na povrch elektrody. Podobné jako Ohmiv
zakon lze proces prenosu elektronti mezi analytem a elektrodou modelovat jako odpor.
Za povrchem elektrody se nachazi objemovy roztok, kde jsou umistény protielektrody
a referencni elektrody, které maji konstantni napéti a slouzi pro méteni napéti na zbylych

elektrodach. Roztok elektrolytu neni dokonalym vodi¢em naboje, proto existuje odpor
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roztoku i mezi elektrodami, ktery lze modelovat jako dalsi samostatny rezistor. (Peroff,
2022)

Diky tomuto muzeme sestrojit jednoduchy obvod pro popis elektrochemického systému.
Tento obvod se bézné pouziva pii modelovani obvodu a oznacuje se jako Randlestv

obvod [obr. 9],

Obrazek 9 Randlesiiv obvod (Torrent-Burgués, 2021)

kde Rs je odpor roztoku, Re je odpor pfi pfenosu naboje a Ca kapacita dvojvrstvy.
Protilehlé konce tohoto obvodu si mizeme predstavit jako pracovni a protilehlou
elektrodu, kde proud teCe z protilehlé elektrody (leva strana) na pracovni elektrodu (prava
strana) nebo naopak. Vizualné je videt, ze proud musi nejprve projit pres odpor roztoku
Rs. Po pruchodu pres R vSak existuji dvé mozné cesty, kterymi proud teCe. Bud muze
prochazet kondenzatorem spojenym s elektrochemickou dvojvrstvou Caq nebo muze
prochazet odporem spojenym s pienosem naboje Rc. Proud si vzdy zvoli cestu
nejmensiho odporu neboli nejnizsi impedance. V tomto pripadé se impedance Ca a Ret

meéni jako funkce frekvence.(Peroff, 2022)

Nyquistiv graf Randlesova obvodu je uveden nize [obr. 10]. KdyZz jsou rezistor

a kondenzator paralelné, tvoii na Nyquistove grafu palkruh.
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Obrazek 10 Nyquistitv graf Randlesova obvodu (Peroff 2022)

Pokud vime, jak se impedance chova pii vysokych a nizkych frekvencich, mazeme pii

pohledu na Nyquistav graf [obr. 11] pfifadit hodnoty pro Rt a Rs.
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Obrazek 11 Nyquistitv graf Randlesova obvodu shodnotami Rs a Rct (Peroff 2022)

Obecné plati, ze kdyz je w velka, impedance se rovna Rs. Leva strana Nyquistova grafu
predstavuje vysokofrekvencni impedanci a vzdalenost od pocatku k vysokofrekvencnim
datovym bodim je rovna Rs. Naopak na opacné strané pulkruhu jsou data
nizkofrekvencéni impedance. Kdyz je hodnota w velmi nizka nebo blizka nule,
impedance se rovna hodnoté Rs + Re. Na zaklade vysokofrekvencnich adaja vime, ze R
je vzdalenost od pocatku k levé strané pulkruhu. To znamena, ze Sitka palkruhu je rovna
Re:. Pii pohledu na Nyquistiv graf mtizeme ur€it hodnotu Rs a Re.. Kdyz zname Rg a Re,

muzeme pouzit rovnici 7 k vypoétu Cai. (Benavente, 2005)

Ret
Z =R.+ < 7
w 5 " 14RxCqp*(Jw) 7
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2.5 Polymery

Polymery v praci pouzivame, protoze se v biomediciné uzivaji k elektrickému
zvlakniovani atedy vyrob& nanovlaken, které se uplatiiuji naptiklad pii zhotovovani
umélych §lach a chrupavek. S konkrétnimi polymery pracujeme, protoze v nékolika
ptipadech byla uz schopnost zvlaknovani provétena v drivejsich studiich. Tyto latky byly
zvlakiovany stejnosmérnym proudem. V této praci se budeme zabyvat zvlakiovanim

sttidavym proudem. (Rudnik, 2013)

2.5.1 Zakladni definice

Termin polymer se bézné pouziva v prumyslu plasti a kompozitt, ¢asto jako synonymum
pro plast nebo pryskyfici. Ve skuteCnosti polymery zahrnuji celou fadu materialt
s riznymi vlastnostmi. Jsou to organické latky, které se li§i od ostatnich latek tim, ze
maji velké molekuly, kterym se fika makromolekuly. V nich se v fetézci opakuji zakladni
jednotky, tzv. mery (z feckého mer = dil). Ve spojeni s feckou ptedponou poly (poly =

mnoho nebo vice), proto polymer znamena latku sloZenou z vice mert [viz obr. 12].

monomery (n = 1) X oligomery (n < 10) X polymery (n > 10)

Obrazek 12 Porovndni mikromolekulovych retézcit (ELUC, 2014)

Jednotka molarni hmostnost urcuje délku makromolekul. Za makromolekularni latku se
povazuje slou¢enina s vy$§i molarni hmotnosti nez 10° g/mol, v piipadé polymert
pfesahuje hmotnost hodnotu 10* g/mol, zatimco molarni hmotnost nizkomolekularnich
latek mize byt méné nez 100 g/mol (napt. voda ma molarni hmotnost ~ 18 g/mol). Diky
své struktufe maji polymery jedinecné vlastnosti, které 1ze ptizpusobit pro rizna pouZiti.
Polymery se nachazeji ve volné ptirodé. Naptiklad kaucuk je ptirodni polymerni material,

ktery se pouziva jiz tisice let. Ma vynikajici elastické vlastnosti, které jsou vysledkem
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molekularniho polymerniho fetézce vytvoreného pfirodou. DalSim pfirodnim polymerem
je Selak, pryskyftice produkovana broukem lakem v Indii a Thajsku, ktera se pouziva jako
zakladni natér, tmel a lak.

Nejrozsitenéj§im piirodnim polymerem na Zemi je celuloza, organicka sloucCenina, ktera
se nachazi v bunécnych sténach rostlin. Pouziva se k vyrobé papirovych vyrobka, textilii
a dalSich materiald, jako je napfiklad celofan.

Polymery muiizeme vytvorit i uméle. Mezi umélé nebo syntetické polymery patii
materialy, jako je polyethylen, ktery je nejrozsifenéjsi plast na svéte, nachazi se v riznych
vyrobcich od nakupnich tasek po skladovaci nadoby a jednorazové kelimky.

(Behalek, 2014)

2.5.2 Polymerizace

Polymerizace je proces vytvafeni syntetickych polymert spojovanim malych molekul
monomeru do fetézct drZzenych pohromadé kovalentnimi vazbami. Dvéma hlavnimi
formami polymerace jsou polymerace s postupnym rdstem a polymerace s rastem
fetézce. Hlavni rozdil mezi nimi spoc¢iva v tom, ze pii polymeraci s ristem fetézce se
molekuly monomeru pfidavaji do fetézce po jedné molekule. Pti postupné polymerizaci
se vice molekul monomeru vaze pfimo mezi sebou.

Kdybyste se mohli podivat na polymerni fetézec zblizka, vidéli byste, ze vizualni
struktura a fyzikalni vlastnosti molekuly fetézce kopiruji fyzikalni vlastnosti polymeru.
Pokud naptiklad polymerni fetézec tvoii pevné stoené vazby mezi monomery, které se
obtizné prerusuji, bude polymer pravdépodobné pevny a houzevnaty. Na druhou stranu,
pokud polymerni fetézec obsahuje molekuly s roztazitelnymi vlastnostmi, bude mit

polymer pravdépodobné pruzné vlastnosti.

2.6 Zvlaknovani v mediciné

K vyrobé nanovlaken se nejvice pouziva elektrostatické zvlakiiovani. Principem této
metody je pusobeni elektrického pole na latku. V tomto pfipadé€ puasobi Castice na

polymerni roztok nebo taveninu, ¢imz se vytvaii jemna vlakna o priméru v rozsahu
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nanometrt. Nanovlakna maji tisickrat vétsi plochu povrchu nez mikrovlakna. To ma za
nasledek vynikajici schopnost, diky které se v ném pfi deformaci netvori trhliny. Déle

disponuje dobrou tuhosti a porovitosti.

Nanovlakna disponuji velkym potencidlem vyuziti do budoucna. Mohla by se pouzivat
prakticky ve vSech odvétvich primyslu. Planuje se jejich vysoké vyuziti k vyrobé
ochrannych odévt nebo jako pohon vesmirnych lodi. V soucasné dobé se pouzivaji pro
vyrobu vysoce ucinnych filtrd vzduchu, které se pouzivaji napt. na operacnich salech

v nemocnicich, atd.

Momentalné probiha rozsahly vyzkum pro uplatnéni nanovldken v biomedicing.
Predpovida se jejich vyuziti pfi vyrobé kuze, cév, hojicich prostiedkti nebo umélych
organd. DalSim moznym feSenim v budoucnu by mohla byt vyroba nanovlaken
z biokompatibilnich materiala, které je schopno télo po né&jaké dobé wvstebat
a napodobuje svymi vlastnostmi skute¢né tkan€. Nanovlakna, ktera by byla vyrobena
z takto biokompatibilnich materiald, by mohla byt vyuzita také na kryci material na rany
obohacené o antibakterialni nebo jiné latky podporujici rychlejsi hojeni ran. Nanovlakna
by mohla slouzit jako matrice pro rast kmenovych bunék. Toto feseni se jiz testuje. Dalsi
metodou je zvlakniovani stfidavym proudem, ktery neni zcela dobie popsano, a proto je
jedna z moznosti vyzkumu pravé impedancni spektroskopie. Tou se zabyvame v této

praci. (Lécba rany.cz, 2012; nanoSPACE, 2023; Sedlak, 2023)
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3 Vyzkumna cast

V této kapitole budeme probirat popis méteni, pouzité pristroje a vysledky jednotlivych

experimentu spolu s analyzou vysledku.

3.1 Princip méreni

Nase méfeni imituje elektricky obvod, kde nas pfistroj je vlastné zdroj stfidavého napéti
a méfena latka je dielektrikum mezi dvéma elektrodami drzéku této latky, neboli vytvari
kondenzator. V pokusu tedy prikladame napéti na elektrody a sledujeme chovani latky,
konkrétné€ jeji odpor respektive impedanci. Po pfilozeni napéti na elektrody se v latce
zaCnou natacet elektrické dipoly, kladny k zaporn€ nabité elektrodé a zaporné ke kladné
nabité elektrod€. V polymernich roztocich se tyto dipdly nataceji pomaleji, nez v pevném
prostredi to znamena, ze pii nékterych frekvencich se dipoly nestaci uplné otoCit k opacné
nabité elektrodé a tim se zveda impedance “obvodu®. My v méfeni zjistujeme prave tuto
zavislost impedance na frekvence, diky které mizeme vytvorit dalsimi grafy zobrazeni

pro porozuménti, jak se jednotlivé latky chovaji na vybranych frekvencich.

3.2 Zakladni popis méreni

K méfeni pouzivame fazove€ citlivy zesilovac MFLI ajeho rozSifeni MFIA pro
impedan¢ni analyzator. V pokusech pouzivame ctyiterminalové zapojeni, které ma
rozdelené vstupy na proudové a napétoveé low a high pro kazdou elektrodu. Toto zapojeni
ma oproti dvouterminalovému zapojeni piesnéjSi koneCny vysledek, protoze svym
zapojenim fesi odpor vodi¢e (minimalizuje jejich vliv) a kazdy terminal je zaméfeny
pouze na jednu veli¢inu o jednom napéti na rozdil od dvouterminalového, které ma dva
vodicCe rozdelené na low a high pro napéti i proud, takze dochézi pii impedanci niz§i nez
1kQ k neptfesnostem meéfeni diky vlivu kabel(. V nasem meéfeni potfebujeme z téchto
hodnot impedance poté vypocitavat dal§i hodnoty pro zpracovani v grafech, proto

pouzivame presnéjsi Ctyfterminalové zapojeni.
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Obrazek 13 Aparatura priprand na méieni (vlasini fotografie)

Nase aparatura se sklada z drzaku na vzorky, ktery je spojeny pomoci BNC kabelu do
zesilovac¢e MFLI a déale drzak uzemnén pro maximalni pfesnost [obr. 13]. Pfistroj je
pfipojeny do napdjeni z elektrické sité a dale k pocitaci, ve kterém probihé jeho ovladani.
Schéma zapojeni je na obr. 14.

MFLI Vzorek
|

Obrazek 14 Schéma zapojeni (viastni fotografie)
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Po vlozeni vzorku pomoci pipety do uzemnéného stojanu s dvéma elektrodami [obr. 15]
uzpusobeného pro kapalné vzorky vlozime piislusny vzorek a vrchni elektrodu pomoci

mikrometru pfiblizime tak, aby se dotykala hladiny latky aaby nepfetékala pres

elektrodu. Mikrometr pfesné definuje vzdalenost elektrod, proto je nutné ho pred

zaCatkem méfeni vynulovat.

Obrazek 15 DrZak na vzorky pri méreni (viasti fotografie)

Poté zapneme v ovladacim prostredi nastroj impedancni analyzator, kde nastavime
vybrané frekvencni pasmo, pro které chceme méfeni provadét. Dale pak nastavime pocet
meéfeni v daném rozmezi a také, pro které veliciny chceme svym métfenim vykreslit grafy.
V nasem piipad¢ je to faze (¢ ), realnd (Real) a imaginarni (Imag) Cast impedance a jeji
absolutni hodnota. Méfeni probiha tak, ze pfistroj postupné prochéazi celé pasmo
frekvenci a zaznamena zmétené hodnoty ke kazdé frekvenci. Zalezi na tom, kolik méfeni
pied zahajenim zvolime. Cim vice m&feni zvolime, tim del§i Gas bude méfeni trvat. Stejnd
tak to funguje i u zvoleného frekven&niho pasma. Cim mensi frekvenci zvolime jako

pocate¢ni (muzeme az setiny Hz) a k tomu jako kone¢nou napfiklad v jednotkach Hz, tak
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muiize méfeni trvat i nékolik hodin, dokonce pfi opakovaném meéfteni i nékolik dni. Poté

uz jen vypneme impedancni analyzator a pak cely pfistroj.

3.3 Pouzité pristroje

K realizaci experimentu pouzivame zesilova¢ MFLI, pocita¢ a drzak na vzorky.

3.3.1 Zesilova¢ MFLI

Jedna se o fazové citlivy zesilovac, ktery obsahuje rozsifeni pro impedancni analyzator,
dale je to velmi pfesny méri¢ LCR (zafizeni, které slouzi k méfeni indukcnosti (L),
kapacity (C) a odporu (R)) od firmy Zurich Instruments. Méfeni impedance lze provést
ve frekvencnim pasmu od 1 mHz do SMHz. V rozsahu frekvenci od 1 Hz do 1 MHz
zarucuje piesnost impedancniho méfeni s odchylkou 0,05%. Jeho velkou vyhodou je
vysoka opakovatelnost métreni, maly rozdil vstupnich hodnot proudu a napéti v zavislosti

na teploté [obr. 16].
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Obrazek 16 MFLI popis vstupii (vliastni fotografie)

V pokusech pouzivame Ctyiterminalové zapojeni, které se sklada z dvou napétovych

a dvou proudovych vstupti. Na obr. 16 je ukazano jejich presné usporadani.

32



Na obr. 17 je vidét zapojeni napajeni zdroje piistroje a dale propojeni pfistroje s PC.
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Obrdzek 17 MFLI propojeni s PC a napdjeni (vlastni fotografie)

Po zapojeni vSech kabell je pfistroj piipraven k méfeni.

3.3.2 Dvouelektrodovy drzak vzorku 12962A

Jedna se o drzék na vzorky od firmy Ametek [obr. 18], ktery umoziiuje pifesné impedancni
testy pevnych nebo kapalnych latek pii pokojové teploté. Sklada se z dvou paralelnich
elektrod. Prvni pevné umisténa dole adruhou lze pohybovat pomoci nastaveni

mikrometru az do kontaktu se vzorkem.
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Obrazek 18 Drzak (vlastni fotografie)

Drzak vzorku vyuziva techniku ochranné elektrody (Guard ring) aby se snizil vliv
bludnych siloCar na okraji vzorku, které by jinak vedly k chybam meéfeni. Ochranna
elektroda zajistuje, ze ¢ary elektrického pole jsou rovnobézné v celé Casti vzorku, ktera

se podili na méfeni impedance. [obr. 19] (AMETEK, 2023)
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Obrdzek 19 Popis funkce ochranného prstynku (AMETEK 2023)

Na obrazku 20 muzeme vidét rozebranou elektrodu na kapalné vzorky. Sklada se
z teflonového okraje, ktery slouzi jako ochrana pied vyteCenim kapaliny. Déle z dvou
elektrod, vétsi elektroda je horni a pohyblivda a mensi je pevné spojena s ochrannym

prstenem, ¢imz zabrafiuje nerovnobéznym silo€aram dopadnout na elektrodu.

Obrdzek 20 Jednotlivé casti elektrod (vlastni fotografie)

Mensi spodni elektroda se zaSroubuje do dilu s ochrannou elektrodou a toto celé poté do
teflonového okraje, nasledné se to zaSroubuje do spodni ¢asti drzaku a zbyvajici vétsi
elektroda do vrchni ¢asti drzaku. Latku do spodni elektrody uzpisobené pro kapalné
vzorky dostaneme pomoci pipety. Po skonc¢eni méfeni 1ze obé elektrody opét vySroubovat
a vodou, popiipadé jinou latkou vy¢istit. Protoze jsme v prubéhu méfeni zjistili, Ze Cisténi

elektrod ma zasadni vliv na celkové méfeni, zvlast pii méfeni polymernich vzorka je
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dilezité poradné vycisténi elektrod, aby usazeniny predchozich vzorkd nemély vliv na
dalsi méfeni.

34 Ovladani softwaru méreni

Pokud mame prfipraveny vzorek, muzeme piejit k samotnému méfeni. V této Casti

popiSeme nastaveni systému a samotné meéteni v prostiedi LabOne.

Po pripojeni pfistroje do sité a k pocitaci mizeme zapnout internetové rozhrani pfristroje
MFLI LabOne. Poté musime zapnout pfistroj vypina¢em na jeho zadni strané. Prostredi
po chvili nacte vSechny pfipojené piistroje a dovoli ndm se k nému pfipojit nebo

napfiklad probliknout LED pro rozpoznani nabizeného pfistroje [obr. 21].
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Obrazek 21 LabOne pripojeni (viastni fotografie)

Po kliknuti na Open, kterym se piipojime k vybranému pfistroji, se otevie ivodni okno,
kde muzeme vidét popfipadé prenastavit pfistrojové napétové a proudové vstupy,

frekvenci oscilatoru nebo parametry vystupniho signalu [obr. 22].
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Obrdzek 22 LabOne iivodni okno (vlastni fotografie)

Pro nase méfeni vSak budeme potiebovat nastroj IA (impedancni analyzator), ktery
nalezneme v levé boc¢ni list€ ve spodni poloving€. Poté si tento néstroj pretahneme mezi
ostatni pouzivané nastroje. V této kart€ mizeme ménit vnitini ekvivalentni obvod (pro
nase mefeni je vhodné paralelni zapojeni kondenzatoru arezistoru). Mizeme zde
sledovat zméfené a dopoctené hodnoty pfimo v pribéhu meéfeni. Dale také sledovat
vstupni napéti a proud nebo napiiklad ménit vstupni velikost testovaciho signalu [obr.
23], ktery je pro naSe meéfeni 25mV. Lze nastavit az 300 mV. Toto nastaveni ale

nevyuzivame, protoze by mohlo dojit k mirnym chybam vysledka.
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Obrazek 23 LabOne impedancni analyzdtor (vlastni fotografie)

Na obrazku 24 jsme zboc¢ni listy zapnuli funkci Sweeper, néstroj pro generovani
frekvenci meéteni a ve kterém se také zobrazuje vysledny graf. Po pfetazeni Sweeperu
mezi aktivni karty se otevie hlavni okno se soufadnym systémem pro zobrazeni kiivek

a na pravé stran¢ nastaveni méfeni. V zalozce Control nastavime pocate¢ni a koncovou
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frekvenci pokusu, délku méfeni (neboli kolik métfeni se uskuteCni v zadaném rozmezi
frekvenci, ztoho vyplyva, ze srostoucim poctem bodu (“Length®) poroste idoba
meéfeni). Dalsi dalezitou informaci, kterou musime zadat jsou veliiny, které v pokusu
chceme sledovat. V naSem pfipadé je to realna aimaginarni Cast a absolutni hodnota

impedance a faze [viz obr. 24].
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Obrdzek 24 LabOne Sweeper control (vlastni fotografie)

Dale v zalozce settings vybereme v aplikaci Parametr Sweep, ktery dava vétsi diraz na

presnost vybranych méfenych parametrti [obr. 25].
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Obrdazek 25 LabOne Sweeper nastaveni (vlastni fotografie)

Ted uz je vSe pripraveno k zahajeni méteni, kterym bude pro tuto ilustraci a predstaveni
rozhrani vzduch s rozestupem elektrod 2,3 milimetri. Pfed samotnym zahajenim meéfeni
musime jesté v karté impedanc¢niho analyzatoru kliknutim na Enable pro zac¢atek méteni
[viz obr. 26]. Poté uz jen klikneme ve Sweeperu na Single, pro zapnuti jednoho meéfenti.
Po zapnuti se nam v fadku Remaining objevi pfiblizny zbyvajici ¢as do konce méteni

a zacnou se vykreslovat kiivky naméfenych hodnot v grafu.
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Obrdzek 26 LabOne zapnuti IA a start méreni (viastni fotografie)

Po skonceni méfeni ve Sweeperu uvidime grafy naméfenych hodnot zvolenych parametrti
(faze, realna Cast impedance, atd.). Nase ukazkové meétfeni vzduchu dopadlo podle
ocekavani a podle ptredeslych zkuSenosti s méfenim vzduchu prakticky totozn€. Po
dokresleni vSech kiivek je vhodné vypnout impedancni analyzator, abychom se tfeba
nedotknuli elektrodami a nezpusobili tak zkrat. Poté muzeme analyzovat vzniklé grafy
napiiklad pomoci programu Matlab. Ve spodni listé hned pod grafem je mozné naptiklad
zmeénit méfitko, format os, stahnout si v riznych formatech graf jako obrazek nebo

vygenerovat data z méfeni ve formé poznamkového bloku ale i dalSich formata [obr. 27].
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Obrazek 27 LabOne vysledek méreni (viastni fotografie)

Pro vypnuti pfistroje ho nejdiive musime odpojit od pocitace. To udélame Cervenym

tlacitkem v levém dolnim rohu [viz obr. 28].
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Obrazek 28 LabOne vypnuti IA (viastni fotografie)

Poté nam vyskoci tabulka, ktera fika, ze mame chvili vyckat, nez na pfistroji zacnou svitit
cervené LED diody a poté je vhodné kliknout v této tabulce na OK a vypnout piistroj

vypina¢em na zadni strané pfistroje [obr. 29].

Device Shutdown

Your device dev4941 will shut down. Do you want to proceed?

Obrdazek 29 LabOne odpojeni pristroje (viastni fotografie)

3.5 Testovaci vzorky

Na testovacich vzorcich jsme vyzkouseli spravnost zapojeni nasi sestavy. Pro tyto ucely
jsme vyuzili zakladni méfici latky, které byly uz mnohokrat zméfeny a mohli jsme si tedy

snadno ovéfit funkénost a spravnost nasich vysledka.

3.5.1 Meéreni vzduchu

Vzduch jsme pouzili z divodl jeho rozsahlych znalosti z jinych méfeni ataké jeho

snadného méfeni bez potreby jakychkoliv ptiprav.
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Graf 1 Impedance v zavislosti na frekvenci — vzduch (vlastni graf)

Z grafu impedance vypliva, ze s rostouci frekvenci se snizuje impedance.
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Graf 2 Absolutni hodnota impedance na frekvenci - vzduch (vlastni graf)
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Graf 3 Zavislost vodivosti na frekvenci — vzduch (vlasini graf)

Z grafu vodivosti vyplyva, ze je vzduch izolant.
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Graf 4 Bodeho graf - vzduch (viastni graf)

42

10*



5 . . .
‘\“
i
.~
5?1010— .‘~'~ i
~— .'
o e
© -
= “
= e
c LI
(o)) S
© ..
E “\‘
*w
~...‘
105- L L L ~.~.~-
10° 102 104 108
Frequency (Hz)
0 T T T
)
0}
-
()]
()
S 50+ y
()]
7]
@©
el
o
[ S P <
90F e e e e dab et
-100 : * :
10° 102 104 108

Frequency (Hz)

Obrdzek 30 Bodeho grafvzduchu pro riizné teploty (Sauerwald et al., 2019)

Pti pohledu na nas§ zméfeny graf a ukadzku grafu z ¢lanku Impedance model for a high-
temperature ceramic humidity sensor si mizeme v§imnout, Ze vysledky jsou srovnatelné.
Hodnota faze v naSem grafu je na zacatku kolisava ale s rostouci frekvenci se ustaluje
kolem hodnoty 90°. Pri€emz u grafu zavislosti absolutni hodnoty impedance na frekvenci
vypadaji grafy velmi podobné s jedinym rozdilem, ze nami naméreny graf je posunuty

fadové o 1kQ mén€, coz mohlo byt zptsobeno riiznou relativni vlhkosti.
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3.5.2 Méreni kohoutkové vody

Kohoutkovou vodu jsme zvolili z divodu porovnani jejich hodnot s destilovanou vodou.
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Graf 5 Impedance v zavislosti na frekvenci - kohoutkovd voda (vlastni graf)
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Graf 6 Absolutni hodnota impedance zavisla na frekvenci s hodnotami - kohoutkova voda (vlastni graf)

Z toho vyplyva, ze se podobné jako u vzduchu s rostouci frekvenci snizuje impedance,

tudiz lépe prochazi proud.
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Obrazek 31 Impedance slané, kohoutkové a minerdini vody v zavislosti na frekvenci (Behzadi a Fekri, 2013)

Z naSeho grafu absolutnich hodnot impedance v zavislosti na frekvenci [graf 6]
v porovnani s grafem z ¢lanku Electrical parameter and permittivity measurement of
water samples using the capacitive sensor [obr. 31] muzeme vidét, ze jejich hodnoty
(v obréazku svétle modré) jsou o néco mensi nez nase. Oba grafy maji klesajici tendenci.
Z toho si muzeme domyslet, ze problém bude v nemoznosti naméfeni totoznych vzorka
kohoutkové vody. Kohoutkova voda mize mit v riznych mistech jiné slozeni, proto nase
hodnoty nejsou stejné. Ovsem vzhledem k tomu, ze rozdil hodnot neni v fadech ale pouze

v desitkach ¢i stovkach, tak to znamena, Ze jsou nase vysledné kfivky srovnatelné.
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Graf'7 Zavislost vodivosti na firekvenci — kohoutkova voda ((viastni graf)

V tomto grafu [graf 7] mizeme vidét realnou Cast vodivosti.
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Graf 8 Nyquistitv graf - kohoutkovda voda (vlastni graf)
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Graf 9 Bodeho graf - kohoutkovd voda (viastni graf)

Obrdazek 32 Bodeho graf kohoutkové vody (Meng, 2020)

Z naSeho zmétfeného Bodeho grafu v porovnani s obrazkem 31 od vyrobce naseho
meéficiho pfistroje MFLI je vidét, ze kohoutkova voda neni idealni jako referencni vzorek.
Je totiz velmi nekonzistentni a kazdé méfeni se muze lehce ménit. Z té€chto dvou graft je
tato vlastnost viditelnda, ackoliv se grafy sob& trochu pfiblizuji. Rozdilné je jesté
frekven¢ni pasmo, ve kterém je vyrobcem zhotovené méfeni udélano. My jsme pro
zkraceni Casu méfeni zvolili pasmo od 1 Hz do 10kHz na rozdil od obrazku 31, ktery je

v rozmezi od 10 mHz do 5 MHz. V piiloze se nachazi graf v lepsi velikosti pro nahled.

3.5.3 Meéreni destilované vody

Destilovanou vodu jsme zvolili jako latku, kterou budeme pouzivat pred kazdym

meétenim jako referencni latku pro ovétreni spravné funkcénosti piistroje.
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Graf 10 Impedance v zavislosti na frekvenci — destilovand voda (vlastni graf)

Destilovana voda ma podobny prubéh impedanci jako kohoutkova voda jen s rozdilem

fadové vysSich hodnot impedance. Stejné€ jako u prabéhu vodivosti v zavislosti na

frekvenci.
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Graf 11 Zavislost vodivosti na firekvenci — destilovand voda (viastni graf)
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Obrazek 33 Priklad grafii a) absolutni hodnoty impedance b) fize v zavislosti na frekvenci (Abe et al., 2016)

Vybrany obrazek [obr. 33] je z ¢lanku Electrochemical Anomalies of Protic lonic Liquid
— Water Systems: A Case Study Using Ethylammonium Nitrate — Water Systém. Ktivka,
ktera nas zajima, je Cervena tykajici se destilované vody. Obrazek 33 grafu a) miazeme
porovnat s nas§imi hodnotami z grafu 10, kde je vidét, ze kromé mensiho frekvencniho
spektra je v naSem meéfeni jen lehky rozdil hodnot. Ten je zptusobeny tim, ze v ¢lanku je
absolutni hodnota impedance na ose y prepocitana na impedanci na plochu podle rovnice

7,

27| =

ST

[Q/mm] )

kde S je plocha elektrody a h je vzdalenost elektrod.
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Na obrazku b) [obr. 33] je Bodeho graf riznych kombinaci vody. Nas opét zajima pouze
cervena kiivka destilované vody. V porovnani s naS§imi daty je velmi podobny. Pouze
frekvencni spektrum je vétsi nez naSe, tudiz obrazek 33 b) obsahuje nami naméfenou

kiivku v rozmezi frekvenci od 1Hz do 10kHz.

Mefeni testovacich vzorkli dopadla dobfe, proto jsme zkusili naméfit polymery,
u kterych nezname presn¢ji jejich chovani v nami vybraném spektru frekvenci stfidavého

proudu.

3.6 Meéreni polymernich roztoku

Pro méfeni polymernich roztokl jsme pouzili zelatinu, Polyvinylalkohol, polyvinyl
butyral. Tyto latky testujeme, protoze uz jsou nékolikrat provéreny z hlediska jejich
vlastnosti zvlaknovatelnosti na vysSich frekvencich stfidavého proudu a my chceme

zjistit, jakou maji impedan¢ni odezvu na frekvencich, kde zvlakiuji.

3.6.1 Zelatina

Zelatina je biopolymer, ktery se piipravuje tepelnou denaturaci kolagenu, jez je dostupny
v kGzi akostech zvifat za pfitomnosti zifedénych kyselin. V zavislosti na zpusobu
zpracovani zelatiny z pfirodniho kolagenu, ato bud’ pomoci kyselé, nebo zasadité
predupravy, mohou vzniknout dva typy zelatiny: typ A a typ B. Na rozdil od kolagenu
Zelatina nevyvolava po implantaci zadnou vyraznou reakci imunitniho systému. Zelatiny
A a B jsou komerc¢né dostupné za relativné nizkou cenu. Z téchto davodi, kromé jejich
podobnych fyzikalné-chemickych a biologickych vlastnosti jako u kolagenu, se zelatiny
A a B pouzivaji jako biomaterialy pro hojeni ran v riznych formach vcetné nanovlaken.
Zelatina byla diky své jedine¢né chemické a fyzikalni povaze vyuZivana jako nosi¢ 16&iv.

(Narayanaswamy et al., 2016; Deshmukh et al., 2017; Nasrollahzadeh et al., 2021)
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Meéreni s vrstvou 3,1 mm roztoku
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3.6.2 PVA

Polyvinylalkohol (PVA) je ve vod€ rozpustny polymer na bazi ropnych surovin se
zajimavymi vlastnostmi, jako je dobra prihlednost, lesk, antielektrostatické vlastnosti,
chemicka odolnost a houzevnatost. Ma také dobré bariérové vlastnosti vici plynim
a dobrou potiskovatelnost. Konecné vlastnostt PVA zavisi na vlastnostech jeho
matetfského polymeru, tj. polyvinylacetaitu a podminkach jeho polymerace a stupni
hydrolyzy. Diky své biokompatibilité, nizké tendenci ulpivat na bilkovinach a nizké
toxicité ma PVA S§iroké uplatnéni pfi vyrobé kontaktnich ¢ocek, o¢nich kapek nebo

nahradéach chrupavek. (Rudnik, 2013; Singh et al., 2021)
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4 Diskuze

Po zapojeni kompletni sestavy bylo nutné ovéfit spravnost a funkcénost celého sytému. Pro tyto
ucely jsme zvolili méfeni stejnych materiald, které uvadi vyrobce na svych strankach. Zahajili
jsme obycCejné méteni vzduchu. To nam ukazalo, ze ve vzduchu se nachazi mnoho riznych
Castic, které maji vliv na vyslednou impedanci. V disledku to znamenalo velké vykyvy
impedanci, kterych si mizeme vSimnout ve vysledném grafu. Poté jsme pokrocili k méfeni
kohoutkové vody. Zde jsme si mohli ovéfit, ze voda méla mnohem mensi impedanci nez
vzduch. Voda tedy vede 1épe nez vzduch. Nas pokus jsme porovnali s pokusem od vyrobce.
Zaveér je takovy, ze naSe sestava pracuje spravné, protoze hodnoty byly velmi podobné
hodnotam z pokusu vyrobce. Poté jsme se rozhodli zméfit a prozkoumat nizké frekvencni
pasmo polymernich latek, které jsou jiz prozkoumany v zavislosti na jejich vlastnosti
zvlaknovat. Pro ucCely experimentu jsme si vybrali latky jako zelatina, PV A jen pro demonstraci
funk¢nosti pfistroji a metody, coz je predmétem této bakalarské prace. Vyhodnoceni
namétfenych dat a modelovani nahradnich obvodi pomoci randless modelu je tématem
diplomové prace Alese Vidricha z fakulty nanomaterialti. Proto pfi feSeni méfeni téchto latek
jsme postup i vysledky spolecné konzultovali. A s pfispénim pana doc. MikeSe jsme dosli
k ndzoru, ze pii méfeni zelatiny, PVA pfistroje fungovaly spravné a vysledek, tedy grafy
dopadly podle oCekavani. Cela sestava tedy pracuje spravné. U téchto méfeni jsme dosli
k dalsimu zjisténi, ze je velmi dilezité z hlediska méfeni po skonceni pokust s polymernimi
latkami fadné vymyt spodni elektrodu. Nemély by zistat zadné usazeniny piedeslych
polymerd. Znamenaly by nutnost opakovani méfeni z diivodu nepresveédcivych vysledku
a tedy jasnych vliva pfimési polymeru do aktualn€¢ méfené latky. Dal§im dalezitym faktorem
je také, z jakého materialu jsou elektrody vyrobeny. Tim je mosaz. Diky tomu jsme schopni
meéfit prakticky vSe. Pouze musime davat pozor, aby se nejednalo o kyselinu. Mohla by
poskodit povrch elektrody, ¢imz by doslo ke Spatnému meéfeni pfistroje a tedy nespravnym
vysledktim a grafiim. Nasledujicim velmi podstatnym vlivem na méfeni je vrstva méfené latky.
Z nami naméfenych hodnot vyplyva, ze s rostouci vrstvou latky neboli s vétSim rozdilem
vzdalenosti elektrod roste ipocatecni impedance aroste amplituda faze. Dale jsme se
presvédcili, ze vliv hraje i velikost vstupniho “testovaciho™ napéti. Vyrobcem prednastavené
napéti je 300 mV. Po nekolika pokusech jsme zjistili, ze pro nase konkrétni ticely je lep$i snizit
napéti na 25 mV pro kvalitngjsi vysledky z pohledu pifesnosti. Jako zpétnou vazbu nasich

naméfenych hodnot avyslednych grafi jsme vyuzili experimenty alatky, které jiz byly

57



nekolikrat zpracovany v minulosti védci, ktefi se touto problematikou zabyvali. Dospéli jsme
k nazoru, Ze naSe sestava funguje dobfe, protoze nami naméfené hodnoty vychazely ve valné
vétsing€ shodné s porovnavanym externim experimentem. V malém mnozstvi se nase vysledky
ptilis neslucovaly, jako napfiiklad u méfeni kohoutkové vody. Zde to ale mohlo byt zptisobeno

raznym slozenim nasi a jejich kohoutkové vody.
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5 Zavér

Predmétem bakalaiské prace bylo vytvoreni metodiky pro méteni riznych roztoku a provedeni
zakladnich pokust pro ovéreni spravnosti a piesnosti metody EIS. Tento cil se nam povedlo
splnit. Nejprve bylo nutné zjistit podrobnosti k samotné teorii a zamyslet se nad rozvrhnutim
meéfeni. Po prostudovani dokumentti a navodu k pouziti vSech piistroji pouzitych k pokusiim
a pozdé&jSim zapojeni aparatury jsme se seznamili s internetovym rozhranim, ve kterém
experimenty probihaly. Poté jsme zacali jednoduchymi pokusy se vzduchem nebo
kohoutkovou vodou, abychom vyzkouseli spravnou funk¢énost pfistroje. Zamérem nasi prace
bylo sestavit a spravné zapojit aparaturu, prozkoumat pfistroj a jeho funkce a zptsoby, jakymi
meéfi. Pro ukazku jsme zkouseli i polymerni roztoky, které jsou prozkoumany z hlediska jejich
zvlaknovatelnosti. Tato prace nezkouma fyzikaln€ chemické vlastnosti pouzitych latek a jejich
chovani, zobrazuje pouze zpusob méfeni ajeho vysledky. Chovanim téchto latek a jejich
fyzikalnim popisem se zabyva kolega ve své diplomové praci, se kterym jsme v experimentech
spolupracovali, Bc. AleS Vidrich. Metoda byla Uspésné vyzkouSena a jeji vysledky budou

slouzit jako navod a zaklad pro dalsi méfeni.
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Priloha C Bodeho graf k porovnani

Priloha A  Kéd pro zpracovani dat do grafa

function dataplot(filename,L)
[f,AbsZ,ImZ,Phase,ReZ]=imp(filename);

figure('Name', 'Impedance')
semilogx(f,ReZ, " '-r', 'DisplayName', 'ReZ")
hold on

semilogx(f,ImzZ,"'-g"', 'DisplayName’, 'ImZ")
hold off

xlabel('Frequency[Hz]")
ylabel('Impedance[Ohm]")

legend

figure('Name', 'Impedance ABS'")
loglog(f,Absz, " '-r', 'DisplayName’', "ABS")

xlabel('Frequency[Hz]")
ylabel('Impedance[Ohm]")
legend

r=1;

A=pi*r~2;
ReSig=L./(A.*ReZ);
ImSig=L./(A.*abs(Imz));

figure('Name', 'Conductance")

semilogx(f,ReSig,"'-r', 'DisplayName’, 'ReSig")
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xlabel('Frequency[Hz]")
ylabel('Conductance[S/cm]")
legend

figure('Name', 'Complex plane plot")
plot(Rez,-ImZ)

xlabel('Real Impedance[Ohm]")
ylabel('Imaginary Impedance[Ohm]")
sig=[f,ImSig];

figure
semilogx(f,Phase)
xlabel('Frequency[Hz]")
ylabel( 'Phase")

end

Priloha B Kéd pro nahrani dat z textového souboru

function [f,AbsZ,ImZ,Phase,ReZ]=imp(filename)
txt=importdata(filename);
data=txt.data;
f=data(:,1);
AbsZ=data(:,2);
ImZ=data(:,3);
Phase=data(:,4);
ReZ=data(:,5);
end

Priloha C  Bodeho graf k porovnani s nasimi vysledky
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