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ANOTACE 

Polarizační mikroskopie tenkých filmů v biomedicinské technice 

Studium chování polymerních roztoků a suspenzí při různých teplotách výrazně 

napomůže zkoumání řady jevů jako jsou například krystalizace, rozpustnost, termo-

reverzibilní procesy, agregace částic a podobně. V této práci bude využita stávající 

teplotní komůrka umožňující práci v širokém rozsahu teplot. Tato komůrka bude 

naistalována na polarizační mikroskop. Práce se bude zabývat zejména instalací 

a zprovoznění celého zařízení, standardizace postupů pozorování a zejména analýzou 

obrazu nasnímaných experimentů. 

Klíčová slova 

Polarizační mikroskop, Polymerní roztok, Teplotní komora 



ANNOTATION 

Polarization microscopy of thin films in biomedical technology 

The study of the behaviour of polymer solutions and suspensions at different 

temperatures will greatly aid the investigation of many phenomena such as crystallization, 

solubility, thermo-reversible processes, particle aggregation, etc. In this work, an existing 

temperature chamber will be used to allow work over a wide range of temperatures. This 

chamber will be mounted on a polarizing microscope. The thesis will mainly deal with 

the installation and commissioning of the whole equipment, standardization of the 

observation procedures and especially the image analysis of the experiments taken. 

Keywords 

Polarizing microscope, Polymer solution, Temperature chamber 
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Seznam symbolů a zkratek 

ODF Orálně disperzní filmy 

P V A Polyvinylalkohol 

Tf Bod tání 

Tb Bod Varu 

°C Stupeň Celsia 

PC Počítač 

9 



1) Úvod 

Problém v dnešní době, a nejen dnešní doby, je držení přesné teploty a její 

konstantní zvyšování v laboratořích, přičemž na katedře fyziky je už pár let nepoužívaná 

teplotní komora THMS600, která dokáže držet teplotu s přesností 0,1 °C, a to až 

do 600 °C. Teplotní komůrka by zde mohla napomoci zkoumání mnoha jevů jako jsou 

například krystalizace, rozpustnost, termo-reverzibilní procesy, agregace částic. Zároveň 

by mohla velmi napomoct při pozorování a zvlákňovaní Ligninu či pro medicínu při 

zkoumání orálně disperzních filmů (ODF). 

V teoretické části probereme, jak funguje přechod jedné fáze do druhé ODF. Tím 

se i dozvíme, jak se bude měnit pohyb částic v daném skupenství. Což vede k zajímavým 

fyzikálním efektům jako je například agregace částic v suspenzi nebo Brownův pohyb. 

Pro zkoumání těchto efektů bude zapotřebí mikroskop a k vyhledání daných částic nám 

napomůže polarizační mikroskopie. V poslední kapitole se pokusíme natáhnout orálně 

disperzní film za pomocí Dany Paličkové a zahřejeme na bod tání. Zde se pokusíme 

pozorovat dané fyzikální jevy. 

V praktické části zprovozníme teplotní komůrku TFDVIS600 a přimontujeme 

k mikroskopu BX60. Měření vyzkoušíme na teplotních proužkách, které jsou velmi 

přesné a je předem definováno, jak se teplotní proužky budou chovat při požadovaných 

teplotách. Další vzorek bude BaTi03, u kterého můžeme pozorovat změnu krystalické 

mřížky pomoci polarizační mikroskopie při změně teplot. V posledním měření použijeme 

ODF, u něhož budeme pozorovat agregaci částic či Brownův pohyb. 
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2) Pohyb částic 

Látky se mohou vyskytovat ve třech různých skupenství (tzv. fáze): pevném, 

kapalném a plynném. Každá látka se může nacházet při určité teplotě v jednom z těchto 

skupenství. K tomu, aby došlo ke změně skupenství je potřebná teplota a tlak. Tyto dva 

faktory závisí na mezimolekulárních změnách, které mají vliv na molekuly a atomy látky. 

Současně mohou existovat více než jedna fáze. Může nastat dvoufázový stav, kdy 

přechází látka z jedné fáze do druhé nebo může nastat trojný bod, kdy se vyskytuji 

všechny tři fáze. Například pokud led taje vyskytuje se zde fáze jak kapalná, tak pevná. 

Pokud zvyšujeme teplotu či tlak tak zvyšujeme zároveň pohyb částic v dané fázi, protože 

zvyšujeme jejich kinetickou energii. Což způsobí zvýšení rychlosti srážek a difúzi. 

V pevných látkách jsou částice na sebe vázány v pevných vazbách, díky kterým kmitají 

okolo své polohy. (Chang, 2002; Adachi, 2018; Papon, 2002) 

V plynech se částice pohybují ve všech směrech, a díky tomu se srážejí mezi 

sebou nebo stěnou nádoby. U každé částice se dá určit skutečná průměrná rychlost částice, 

která se odvíj í od j ej í hmotnosti a teploty okolí. Zpravidla to bývá, že čím těžší částice j e, 

tím se pomaleji pohybuje při stejné teplotě. Například molekuly kyslíku a dusíku se při 

pokojové teplotě pohybují rychlostí 300 až 400 m/s. Na rozdíl od srážek mezi 

makroskopickými objekty, kdy se část kinetické energie přeměňuje na teplo a zvuk, jsou 

srážky mezi částicemi dokonale pružné (bez ztráty kinetické energie). Díky této vlastnosti 

částice plynu po každé srážce pokračují bez ztráty rychlosti. (Feynman, 2011) 

V kapalném skupenství se částice pohybuji náhodným směrem blízko u sebe po 

celé nádobě. Částice v kapalném prostředí se pohybují pomaleji něž v plynném prostředí, 

protože je vyšší viskozita prostředí. Díky pohybu dochází k rozptylu částic do celého 

prostoru, kdy se snaží vyrovnat koncentraci po celé nádobě. Tomuto jevu se říká difúze. 

Částice v pevném skupenství jsou úhledně uspořádaný, a to co nejtěsněji pohromadě. 

Vazby mezi částicemi jsou tak pevné, že neumožňují pohyb z místa na místo. Místo toho 

vibrují okolo své polohy ve struktuře. Tudíž s přibývající teplotou zde nejsou částice 

rychlejší, jak to bylo u plynu a vody, ale vibrují silněji a rychleji. (Kärger, 2012; Kadajji, 

2011; Kalia, 2021) 
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Látka může přecházet do jednotlivých fází různými procesy, které jsou vratné. 

Procesy jsou následující: 

1. Tání: Přechod z pevné fáze do kapalné. 

2. Zmrazování: Přechod z kapalné fáze do pevné fáze. 

3. Vypařování: Přechod z kapalné fáze do plynné. 

4. Kondenzace: Přechod z plynné fáze do kapalné. 

5. Sublimace: Přechod z pevné fáze do plynné fáze. 

6. Desublimace: Přechod z plynné fáze do pevné fáze. 

Obr . 1 F á z o v ý diagram (Olander, 2008) 

Každá látka má bod tání (Tf). Bod tání je teplota, při které se pevná látka mění 

v kapalinu. Každý prvek periodické tabulky má tzv. normální bod tání, což je teplota, při 

které se prvek stává kapalinou při tlaku 1 atmosféry. (Jin a Lu, 2002; Qiu, 2018) 

Každá látka má také bod varu (Tb). Bod varu je teplota, při které se kapalina 

odpařuje na plyn. Stejně jako u bodů tání, každý čistý prvek má normální bod varu při 

tlaku 1 atmosféry. (Goldberg, 1988; Wang, 2023) 
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Při zkoumání fázového přechodu je třeba vzít v úvahu dvě proměnné: tlak (P) 

a teplotu (T). Pro plynné skupenství je vztah mezi teplotou a tlakem definován níže 

uvedenými rovnicemi [1,2] (Silbey, 2005): 

Zákon ideálního plynu: 

PV = nRT [1] 

van der Waalsova stavová rovnice: 

(P + a*n2/V2) * (V-nb) = nRT [2] 

Kde V je objem, R je plynová konstanta a n je počet molů plynu. 

0,01 teplota °C 
Obr . 2 F á z o v ý diagram vody a t ro jný bod (Mende lova Un ive rz i t a v B r n ě , 2023) 

2.1 Agregace částic 

Agregace částic je hlavní příčinou destabilizace orálně disperzních filmů. Tudíž je 

potřeba vědět, jak se daná suspenze bude chovat, jak při pokojové teplotě, tak i při 

zvyšování teploty. (Lu, 2018) 

Pokud jsou částice suspendovány v kapalině, může snadno dojít k destabilizaci 

disperzní soustavy. V ideálním případě jsou částice ve stabilní suspenzi dispergovány 

jednotlivě (homogenně). Ale pokud dojde k destabilizaci částice se agregují (shlukují). 

Nejprve vytvářejí dublety, následně aglomeráty (částice jsou spojeny slabými vazbami) 
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a nakonec agregáty (částice jsou spojeny silnými vazbami). Aglomeráty se vyskytují 

v tzv. raných fázích agregace, a naopak agregáty v pozdní fázi agregace. U větších 

agregátů dochází k procesu sedimentace, kdy vztlaková síla prostředí je menší než 

gravitační síla. Zde se budeme zabývat pouze agregací a budeme předpokládat, že 

s procesem agregace nejsou spojeny žádné další destabilizační mechanismy. (Lin, 1989; 

Kobayashi, 2005) 

Stable 
Suspension Unstable Suspension 

Early Stages Late Stages 

Obr . 3 Agregace čás t ic (Trefalt, 2014) 

2.2 Brownův pohyb 

ODF by měly být homogenní, protože j e zapotřebí léčivé látky vstřebat rovnoměrně 

a nejrychleji. K tomu nám napomůže Brownův pohyb, který mikroskopickým pohybem 

přesouvá částice v suspenzi z nasyceného prostředí do nenasyceného. 

Pokud dochází k náhodnému pohybu mikroskopických částic v plynném nebo 

kapalném prostředí, jde o Brownův pohyb. K pohybu dochází díky srážkám částic 

s molekulami prostředí. Jakmile dojde v jednom místě nádoby k vyšší koncentraci, pak 

v průběhu určitého časového období budou mít částice tendenci se rovnoměrně 

rozprostřít po celém prostředí. Tomuto jevu se říká indukovaná difúze, která je vyvolána 

koncentračním gradientem. K tomuto pohybu dochází, když se částice přesouvají 

z vysokých koncentrací do nízkých. Jsou-li tedy A a B dvě sousední oblasti a v čase t se 

v A nachází dvakrát více částic než v B, j e v tomto okamžiku pravděpodobnost, že částice 

opustí A a vstoupí do B, dvakrát větší než pravděpodobnost, že částice opustí B a vstoupí 

do A. Můžeme si to představit na případu ponoření sáčku čaje do vroucí vody. Po čase se 

čaj zbarví po celém objemu, aniž bychom ho nijak míchali. Difúzi lze tedy považovat za 

makroskopický projev Brownova pohybu na mikroskopické úrovni. Je j i tedy možné 
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studovat simulací pohybu Brownovy částice a výpočtem jejího průměrného chování. 

(Chakravarti a Sebastian, 1997; Dolez, 2015; Hao, 2005) 

2.3 Polarizační mikroskopie 

Abychom mohli pozorovat agregaci částic, Brownův pohyb a homogenitu 

připravených vzorků je zapotřebí mikroskop. Pokud bychom chtěli vidět částice 

v roztoku, polarizovatelné světlo nám je lépe pomůže naleznout. 

Mikroskop s polarizovaným světlem je určen k pozorování opticky aktivních látek, 

které jsou viditelné díky své opticky anizotropní povaze. Aby bylo možné tento úkol 

splnit, musí být mikroskop vybaven jak polarizátorem, umístěným v dráze světla před 

vzorkem, tak analyzátorem (druhým polarizátorem), který je umístěný v optické dráze 

mezi zadní clonou objektivu a pozorovacím okulárem nebo vstupem kamery. (Olympus, 

2023) 

Kontrast obrazu vzniká interakcí rovině polarizovaného světla s dvoj lomným 

vzorkem za vzniku dvou jednotlivých vlnových složek, které jsou polarizovány ve 

vzájemně kolmých rovinách. Rychlosti složek jsou různé a mění se dle směru šíření. Po 

výstupu ze vzorku jsou složky fázově posunuty, při průchodu analyzátorem se opět spojí 

konstruktivní a destruktivní interferencí. (Olympus, 2023) 

Když se anizotropní vzorek zaostří a otočí o 360°, bude se v závislosti na poloze 

otáčení postupně jevit jako světlý a tmavý (vyhaslý). Pokud je hlavní osa vzorku 

orientována pod úhlem 45° k ose polarizátoru, bude dosaženo maximálního stupně jasu 

anejvětšího stupně zhasnutí, když se obě osy shodují. Během otáčení v rozsahu 360° 

bude vzorek oscilovat mezi světlem a tmou čtyřikrát v 90° krocích. To je způsobeno 

dopadajícím polarizovaným světlem na dvojlomný vzorek se směrem kmitů 

rovnoběžným s optickou osou. Budou-li se osvětlovací kmity shodovat s hlavní osou 

vzorku, pak se vzorek bude jevit jako izotropní (tmavý nebo vyhaslý). Pokud se změní 

orientace vzorku o 45°, dopadající světelné paprsky se vzorkem rozdělí na řádnou 

a mimořádnou složku, které se pak v analyzátoru spojí a vzniknou interferenční obrazce. 

K interferenci dochází pouze tehdy, když mají polarizované světelné paprsky shodný 

směr kmitání, maximální dvoj lom se projeví, když se úhel mezi hlavní rovinou vzorku 

a směrem povoleného kmitání osvětlení překrývá. Interference mezi rekombinujícími 

paprsky bílého světla v rovině vibrací analyzátoru často vytváří barevné spektrum, které 
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je způsobeno barvami vznikajícími destruktivní interferencí bílého světla. Barvy 

pozorované při osvětlení bílým světlem v okuláru mikroskopu lze využít ke 

kvantitativním závěrům o rozdílech drah a hodnotách tloušťky vzorku, pokud jsou známy 

indexy lomu vzorku pro řádný a mimořádný svazek. (Olympus, 2023; Nikon, 2023) 

Obr . 4 Funkce Po la r i začn í mikroskopie (Ockenga, 2011) 
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3) Orálně Disperzní filmy (ODF) 

Zkoumání orálně disperzních filmů při různých teplotách by mohlo napomoct s jeho 

skladováním, či při jeho výrobě. Z toho důvodu jsme filmy zahřívali až k bodu tání 

a pozorovali chování připravených vzorků. 

Ústy rozpustný film se stává novou lékovou formou k perorálního podávání léčiv, 

protože poskytuje pohodlí a snadné použití oproti jiným formám, jako jsou tablety 

rozpadající se v ústech, bukální tablety a sublingvální tablety. Proto se o filmy rozpustné 

v ústech zajímá velké množství farmaceutických firem. Film rozpustný v ústech byl 

vyvinut na základě technologie transdermální náplasti. Ústy rozpustná fólie jsou tenké 

a pevné formy, které se po vložení do ústní dutiny rozpustí během několika sekund bez 

žvýkání a příjmu vody, a to díky produkci slin slinnými žlázami, které film snadno 

rozpustí. Vzhledem k tomu, že sliznice dutiny ústní je vysoce vaskularizovaná, mohou se 

léčivé látky vstřebávat přímo a ihned se dostat do systémového oběhu, aniž by byla část 

léčivé látky metabolický zničena v játrech, kde se léčivá látka může snadno zničit. Tuto 

výhodu lze využít při přípravě přípravků se zvýšenou perorální biologickou dostupností 

molekul, které podléhají first pass efektu. Tyto filmy nabízejí pohodlný způsob dávkování 

léčivých přípravků dětem, geriatrickým pacientům a pacientům upoutaným na lůžko. 

Sublingvální a bukální podávání léčiva prostřednictvím tenkého filmu má potenciál 

zlepšit nástup účinku, snížit dávkování a zlepšit profil účinnosti a bezpečnosti léku. 

Ideální film by měl mít vlastnosti, jako je příjemná chuť, vysoká stabilita a snadné 

podávání. Hlavní nevýhodou je jejich komplikované skladování a zajištění stability ODF 

před podáním pacientovi. (DeMerlis, 2003; Salawi, 2022) 

3.1 Příprava ODF 

ODF má různé metody přípravy. Zohledňuje se ekonomická náročnost 

a dostupnost prostředků u výrobce. Výroba může být průmyslová nebo laboratorní. 

(Musazzi, 2020) 

3.1.1 Lití do rozpouštědla 

Metoda lití do rozpouštědla (v angl. solvent-casting) je nejčastěji používanou 

metodou přípravy ODF. Hlavním důvodem je jednoduchá příprava, která je ekonomicky 

výhodná na zpracování. Nejprve se ve vodě rozpustné složky připravují mícháním v 
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zahřátém magnetickém míchadle. Poté se k této směsi přidá léčivo a další pomocné látky 

(např. zahušťovadla), které zaručují vhodné viskózni prostředí. Připravený roztok se 

nalije do Petriho misky a rozpouštědla obsažená v roztoku se nechají odpařit. V závislosti 

na rozpouštědlech se ODF uchovávají po dobu 20-25 hodin nebo 24-48 hodin při 

pokojové teplotě, nebo po kratší dobu při teplotě 40-50 °C v sušárně. Filmy získané po 

odpaření rozpouštědel mají průměr 15-20 mm, tloušťku 0,2-0,3 mm. Nakonec jsou ODF 

pečlivě odděleny od Petriho misky. V závislosti na množství účinné látky, kterou 

obsahují, se rozřežou na kousky požadované velikosti. Alternativní metodou u solvent 

castingu je tzv. polotuhá technika, kdy se polotuhá gelová hmota nalije do vhodných 

forem a nechá se vypařit pomocí gelotvorných polymerů. Nakonec se opět připraví 

rozřezáním na požadované velikosti. (Rashid, 2021; Jose, 2019) 

3.1.2 Vytlačování za tepla 

Vytlačování za tepla (v angl. hot melt extrusion) je technika, při níž se směs 

obsahující léčivo, polymer a pomocné látky vytlačuje za vysoké teploty za vzniku 

homogenní hmoty, která se následně odlévá a vytváří hladké filmy. Při tomto procesu se 

nepoužívají rozpouštědla. Hlavní nevýhodou je limitace zpracování možných látek, kvůli 

použití vysokých teplot nemůžeme použít termolabilní látky. (Tambe, 2021; Hanada, 

2023) 

3.1.3 Technika stříkání 

Technika stříkání (v angl. spray technique) využívá čirý roztok, ve kterém j sou 

rozpuštěny všechny potřebné složky (léčivá látka, polymerový nosič, změkčovadla, 

dochucovadla atd.) Tento čirý roztok se poté nastříká na vhodný materiál (sklo, 

polyethylenová fólie z nesilikonizovaného kraftového papíru nebo teflonová fólie). Opět 

necháme zaschnout a uchováme ve vhodném prostředí před použitím. (He, 2021; 

Yamasaki, 2019) 

3.2 PVA + nanocelluloza 

Nanocelulóza funguje jako opticky aktivní látka, která je dobře viditelná pod 

polarizačním mikroskopem. Polyvinylalkohol (PVA) se využívá ve farmaceutickém 

průmysl jako nosič léčivé látky nebo nově i při výrobě náplastí na hojení ran. Pokud 
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vytvoří z těchto dvou látek suspenzi, můžeme tím vytvořit simulaci ODF, přes který se 

dá sledovat pohyb částic ve filmu. (Zhu, 2022) 

P V A je vodorozpustný polymer, který je biodegradabilní, biokompatibilní. To 

i přesto, že je syntetický, protože novodobé trendy ve farmacii se snaží opustit od 

syntetických polymerů. Jeho další výhodou je, že je ekonomicky dostupný, proto se často 

využívá ve farmaceutickém průmyslu. (Cerchiara et al., 2003) je bezbarvý a bez zápachu. 

Poznáme ho ve formě bílých až průhledných krystalků. Kvůli hydroxylové skupině je 

P V A snadno rozpustný ve vodě. Hydroxylová skupina dále ovlivňuje bod tání 200 °C 

a bod varu 228 °C. Stále ale platí pravidlo rozpustnosti látky v roztoku. Jakmile dojde 

k přesycenosti roztoku, P V A se přestane ve vodě rozpouštět a začne krystalizovat. 

Rozpustnost P V A je závislá na teplotě a tlaku. P V A želírováním získává pevnou, odolnou 

a čirou strukturu. Stává se z něho hydrogel, ze kterého se můžou vyrábět chrupavky, 

stenty či čočky. (Adelnia, 2022; Tang, 2011; Sin, 2023) 

Celulózu nacházíme jako přirozenou součástí buněčné stěny všech rostlin 

a stromů. Považuje se zajeden z nej rozšířenějších a nej obnovitelnějších biopolymerů. 

Hojně se používá jako výztužní materiál u různých kompozitu (např. polymerních). 

Nanocelulóza je to samé, akorát se pohybujeme v měřítku nanometrů. I když je 

nanocelulóza velice náročná na výrobu, získává se stále větší oblibě nejen v medicíně. 

Používá se jak jako výztuž do plastů (aby byly pevnější) Je opticky anizotropní, a tedy 

opticky aktivní pod polarizačním mikroskopem. Na rozdíl od P V A je vysoce hydrofobní 

a těžko se rozpustí ve vodě. (Nasir, 2017; Trache, 2020; Heise, 2021; Solhi, 2023) Na 

poli biomedicíny plní funkci na úrovni molekulové struktury, kdy se využijí jako 

bioskládky pro buněčné kultury nebo pomocné nosiče léčiv. Na úrovni makromolekulami 

se mohou využít u náhrad cév, při výrobě materiálů na obnovu kůže atd. (Lin, 2014) 

Obr. 5 Nanoce lu lóza od značky CelluForce (Zdroj: Autor) 
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4) Praktická část 

4.1 Cíle a výzkumné předpoklady/otázky 

Pomocí teplotní komůrky THMS600, která dokáže kontrolovat teplotu s přesností 

0,1 °C/min, a to v rozsahu -196 až 600 °C, budeme zkoumat chováni ODF, suspenzí 

a polymerních roztoku při různých teplotách a zároveň výrazně napomůže zkoumání řady 

jevů jako jsou například krystalizace, rozpustnost, teplotní stabilita vzorků atd.. 

4.2 Metody 

V této kapitole se budeme zabývat, jak měření probíhá. Dále také zapojení 

a zprovoznění celé teplotní komory THMS600 plus nastaveni a popis softweru. 

4.2.1 Systém THMS600 

Systém se skládá ze THMS600, přístroje CI94/2 a volitelného systému LNP94/2. 

chladicího čerpadla na kapalný dusík. Řídicí software systému Linksys32.Fotky 

a digitální video je požito z mikroskopu BX60. 

THMS600 se k mikroskopu připevňuje buď pomocí speciálních svorek nebo 

pomocí adaptérové desky nebo jednoduchým umístěním na držák X Y mikroskopu 

pomocí oboustranné lepicí pásky. 

4.2.2 CI94 

Zařízení na obrázku 5 dole je CI94. Rozhraní CI94 (Computer Interface) bylo 

speciálně navrženo tak, aby umožňovalo přesnou regulaci teploty. Regulovat teplotu lze 

buď manuálně za pomoci CI94 nebo pomoci softwaru Lynksys32. 

4.2.3 LNP94/2 

Zařízení na obrázku 5 nahoře. LNP94/2 je zařízeni pro chlazení teplotní komůrky 

TF1MS600. Velká výhoda je, že je zcela automatizované, tudíž jediné, co obsluha musí 

řešit je nastavení teploty na „chlazení" (menší, než je aktuální) a musí být přítomen tekutý 

dusík. 
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Obr. 6 L N P 9 4 / 2 CI94 

4.2.4 Celá měřící soustava 

Obr. 7 Celá měříc í soustava 

Na obr. 6 vidíme celou měřící soustavu. Vlevo je PC, CI94, LNP94/2 a nádobu 

na kapalný dusík. Následuje mikroskop s teplotní komůrkou THMS600 a nejvíc vpravo 

je počítač, kde pozorujeme obraz z mikroskopu. 
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Obr. 8 nalevo je T H M S 6 0 0 z přední strany, upros t řed bez vrchní v íka a vpravo ze zadní strany 

(zdroj: autor) 

Na obrázku vlevo vidíme celou komůrku složenou. Pokud chceme vložit vzorek do 

komůrky odmontujeme vrchní víko (kruhový kryt). Tím se dostaneme k obrázku 

uprostřed. Zde je kruhový prstenec s cílem držení sklíček/sklíčka a vzorku. Prstenec je 

zároveň držen držákem, pomocí kterého zároveň pohybujeme vzorkem v X Y systému. 

Po zapnutí a propojení LNP94/2 a CI94 přimontujeme teplotní komůrku 

THMS600 za pomocí držáků, které vidíme označené na obrázku červenými kroužky (viz. 

obr. 7 vpravo). Je důležité, pokud chceme použít mikroskop se spodním osvětlením, 

abychom našli průchozí bod (označený modře viz. obr. 7 vpravo), skrz který prochází 

světlo. Není to ale nutné, pokud vám stačí horní osvětlení nebo máme látku či vzorek, 

kterým neprochází světlo (např. teplotní proužky). Pokud by došlo ke zničení ochraného 

skla W22G na kruhovém krytu je zde možnost ho vyměnit rozmontováním krytu. 

22 



4.2.5 Zapojení THMS600 

Obr. 9 Zapojeni T H M S 6 0 0 

Červeně označené hadice (viz. Obr. 10 a 12) přivádějí chladící vzduch z přední 

strany přístroje LNP94/2 (viz. Obr. 11). Zeleně označená hadice (na obr. 10 není 

připojena) přivádí tekutý dusík. Černý kabel, označený modře, slouží pro komunikaci 

mezi komorou a CI94(viz. Obr. 11). 

Obr. 10 L N P 9 4 / 2 a CI94(vlevo) zadní strana (vpravo) 

Dva vývody vycházející z LNP94/2 (viz. Obr. 11 vlevo) vedou do teplotní komory 

THMS600. Širší vrchní vývod se dělí na dva (viz. Obr. 10 červené obdélníkové 

ohraničení). Spodní vývod je připojen na kruhový kryt (viz. Obr. 10 červené kruhové 

ohraničení). Na obr. 11 vidíme tři různé kabely. Šedivý kabel propojující LNP94/2 a CI94 
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slouží k vzájemné komunikaci (hnědě značený na obr. 12). Černý kabel vpravo dole 

propojuje CI94 a THMS600 (modře značený na obr. 12). Bílý kabel vlevo dole propojuje 

CI94 a PC (fialově značený na obr. 12). 

Dusík 

LNP94/2 LNP94/2 

PC CI94 THMS600 PC CI94 THMS600 PC CI94 THMS600 

Obr. 11 s chéma zapojeni teplotní komůrky T H M S 6 0 0 

4.2.6 Popis softwaru 

Teplotní komůrku lze ovládat dvěma způsoby. První ovládání systému lze 

manuálně pomocí přístroje CI94. Druhý způsob je přes PC za pomocí systému linksys32 

(viz. obr. 12). 

# L inksy iGZ 

Fi le Setup V i e w V ideo He lp 

4 a ^ A t <Ô • • • • 

N o C o m m Programmer not connected Stopped 

R ate Tannin Limit "C Hold rnins Lnp Delay sees 

i 20 0 0 

Obr. 12 Program linksys32 

Systém Linksys32 nejprve propojíme s CI94 tím způsobem, že klikneme na file-> 

connect. Pomocí systému Linksys32 nastavujeme požadovanou teplotu. Teplotu si lze 

nastavit buď pomocí panelu, který vidíme na obrázku, kde zleva máme stupně za minutu 

(Rate °C/min), požadovanou teplotu (Limit °C), držení požadované teploty (Hold mins). 

Pokud bychom chtěli držet teplotu na neomezený čas lze použít ručička pod tlačítkem 

Help a poslední je LNP (foukání) na vrch sklíčka W22G, ale to je nastavené na 
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automatické. Pokud chceme od komůrky odejít nebo j i nechceme nastavovat ručně bod 

po bodu, je zde funkce Profile pod tlačítkem View. Tuto funkci si nastavíme podle svého 

uvážení bod po bodu pak už jen daný Profile spustíme za pomocí Setup, kde nalezneme 

port, přes který je propojený PC a CI94 a zároveň spuštění Profilu. Po plném zapojení, 

vložení vzorku a nastavení systému mohou začít samotná měření. 

Prof i le 

Profile • Cycle mode off 

Ramp Rate Limit Time Delay 

2 2 30,0 60 

3 3 40,0 120 

4 5 50,0 30 

5 4 60,0 30 

6 S 70,0 210 210 

7 2 S0,0 120 

S 0 0,0 0 
9 0 0,0 0 

10 0 0,0 0 

Li n lesy i3 2 Setup 

H TempControl 

TempControl 2 
Settings for Temperature Control 

{7 Use profile 

C" Comm 1 Í* Comm 4 

C Comm 2 C Comm 5 

C Comm 3 C Comm 6 

Obr. 13 vlevo nastavený Profile, vpravo aktivování Profile 

4.2.7 Specifikace 

Maximální teplota: 600 °C 

Minimální teplota: -196 °C s LNP94/2 

Maximální rychlost ohřevu: 150 °C/min 

Šířka objektivu: 4,5 mm 

Šířka kondenzátorové čočky: 12,5 mm 

Zdvih XY-manipulátorů: 16 mm 

Clonový otvor: 2 mm 

Hmotnost: 0,62 kg 
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4.3 Analýza výzkumných dat 

4.3.1 Reverzibilní polyesterová fólie z tekutých krystalů (Teplotní proužky) 

Výrobce Omega Engineering vyrábí přesné teploměry. Jeden z jejich produktů 

jsou teplotní proužky. Ty jsme použili z důvodu vyzkoušení, přesnosti teplotní komory. 

Zda dokáže mít krok 0.1 °C/min, jak udává výrobce a zda teplota co nám ukazuje program 

linkam32 je správná. Teplotní proužky při dosaženi dané teploty změní svou barvu, což 

pod polarizačním mikroskopem lze dobře pozorovat. 

Teplotní proužek s rozsahem teploty 35+-1 

První teplotní proužek se mění od 35 °C+-1 °C. tím to pokusem jsme vyzkoušeli, 

zda komora dokáže mít takto malý teplotní krok 0.1 °C a stabilně ho udržovat po 

požadovaný čas. 

Obr. 14 35 ° C Obr. 15 35,1 ° C Obr. 16 35,2 ° C 

Obr. 17 35,3 ° C Obr. 18 35,4 ° C Obr. 19 35,5 ° C 
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Obr. 20 35,6 ° C Obr. 21 35,7 ° C Obr. 22 35,8 ° C 

' ... • ••; .• • 
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Obr. 23 35,9 ° C Obr. 24 36 ° C Obr. 25 37 ° C 

Teplotní krok na obrázkách je 0,1 °C/min až na poslední ten je 37 °C. Z první 

trojice obr. 14-16 jde pozorovat, že jsme se teprve dostali na požadovanou teplotu 35 °C. 

Pomalu se začínají ukazovat barevné změny na folii. Další obrázky už mají větší změnu 

z obr. 19 už můžeme říct, že jsme trochu za půlkou rozsahu z důvodu jasného změny 

tekutých krystalků. Obrázky 20-24 bychom měli vidět, už okem, a to změnou barvy do 

zelena. Z parametrů výrobce víme, že pokud se dostaneme na požadovanou teplotu tak 

proužek zezelená a pokud teplotní proužek přesáhne teplotu, než na jakou je vyrobený 

zmodrá, a to krásně vystihuje obrázek 25, což znamená, že daná teplotní komora 

THMS600 pracuje podle svých predispozicí a udávaná teplota souhlasí. 

4.3.2 BaTi03 

Bylo v této práci zvoleno kvůli své změně polarizace při dané teplotě a změně 

doménové struktury. Tento jev lze pozorovat pouze pomocí polarizační mikroskopie. 

Doménové struktury při teplotě 120 °C jsou v pohybu a nelze je pozorovat. Této 

teplotě se nazývá Curieho teplota (TC). Pokud se dostaneme nad teplotu 120 °C BaTi03 

změní své doménové struktury. Doménové struktury se znovu uspořádají a budou 

pozorovatelné pod polarizačním mikroskopem. 
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Obr. 26 BaTi03 29 °C Obr. 27 BaTi03 64 °C 

Obr. 28 BaTi03 100 °C Obr. 29 BaTi03 115 °C 

Obr. 30 BaTi03 125 °C Obr. 31 BaTi03 130 °C 

Z obr. 26 lze vidět doménové struktury BaTi03 v polarizovatelném světle. Ta 

nám ovšem hned v obr. 27 zmizí. Pokračujeme s teplotou až na 130 °C, kde by už měla 

proběhnout přeměna doménové struktury. Tento jev by měl být pozorován až BaTi03 

28 



schladíme pod 120 °C, kde by se nám měla lišit doménové struktura obrázku č. 26 a obr. 

32 zchlazeného pod 120 °C. 

Obr. 32 BaTi03 95 °C Obr. 33 BaTi03 80 °C 

'MM ?a 

ÉH: 1 
Obr. 34 BaTi03 70 °C Obr. 35 BaTi03 45 °C 

Z těchto obrázků č. 32-35 lze pozorovat, že měření dopadlo podle očekávání. 

BaTi03 změnilo doménové struktury a uspořádali se znovu ale v jiných místech. 
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4.3.3 ODF 

Jsme připravili za pomoci metody lití do rozpouštědla, kde hlavní látkou je 

nanocelulóza, jejíž nosičem je P V A . Tato suspenze simuluje strukturu ODF. Filmy jsme 

natáhli za pomocí natahovacího pravítka. Zároveň tloušťka filmu byla udána také 

natahovacím pravítkem. Po evaporaci filmu je nezbytné použít film co nejdříve z důvodu 

vypařeni vody. Jakmile film zcela zatuhne je obtížné ho dostat ze skla. 

Obr. 36 zp racovávány obrázek 
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Obr. 37 Thrashehold a analyze particles 
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Obr. č. 36 bude zpracován a to tím, že za pomoci programu Imagej ho převedeme do 

8bitového obrazu, aby mohla být použita a mohly být detekovány částice 

a v následujících obrázku č. 37 vidíme danou úpravu a za pomoci Obr. č. 37 jsme 

vyhodnotili histogram (graf 1). 

Obr. 38 B o d tání 225 ,1 °C 
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Z obr. 38 lze krásně pozorovat bod tání (Bf) při 225,1 °C. Což senám liší ku teorii, 

kde má být bod tání P V A 200 °C, to ale může způsobit složení suspenze. Tání nám zde 

znázorňuje „vlna", která svítí uprostřed obrázku a v svítivě levém rohu se snaží spojit 

s další „vlnou". Jakmile se dané vlny spojí, můžeme spolehlivě říct, že P V A přešlo do 

kapalného skupenství a může zde dojít k pohybu částic. 

Obr. 39 B o d varu 251 °C 

Na tomto obr. 39 se nám teplota dostala na bod varu (Tb) 251 °C. Což nám zde 

dokazuje vytvoření bubliny v levém dolním rohu. Pokud bychom zde pokračovali na 

vyšší teploty potom by se nám P V A odpařil či by došlo k jeho zničení. Bod varu se zde 

také liší, ale pokud porovnáme hodnoty naše ku hodnotám teoretickým zjistíme, že se obě 

hodnoty navýšili o přibližně 25 °C. Z toho bychom mohli usoudit, že složení suspenze 

nám pozměnilo B f a Tb. 
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4.4 Vyhodnocení cílů a výzkumných otázek/předpokladů 

Dokázali jsme popsat a zprovoznit teplotní komoru THMS600 

a zpracovat její schéma zapojení. Pomocí teplotních zkoušek jsme potvrdili teplotní 

rozmezí, které komora snese bez jejího poškození (-196-600 °C). Pomocí teplotních 

proužků a titaničitanu barnatého, které sloužili k ověření teploty v komůrce, jsme také 

potvrdili její přesnost, která vyšla ±0,1 °C. Po ověření funkčnosti a manipulace 

s komůrkou j sme začali s pozorováním chování ODF. 

Polyvinylalkoholové filmy s přidanými nanocelulózovými částicemi jsme 

rozřezali do malých čtverečků, které velikostně vyhovovaly teplotní komůrce. Při 

sledování filmů jsme dokázali stanovit bod tání a varu, kdy k těmto bodům došlo zhruba 

o 25 °C vyšší teplotě, než stanovují tabulky pro P V A . Zde může hrát faktor vysušování 

filmu a jeho skladování a fakt, že jsme nesledovali čistý roztok polyvinylalkoholu. 

Strukturní vazby nanocelulózy mohly narušit charakter samotného polyvinylalkoholu, 

a proto k bodům tání i varu došlo až při vyšších teplotách. 
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5) Závěr 

Cílem této práce je zprovoznění teplotní komůrky THMS600 a vyzkoušení, zda 

pracuje podle parametrů, které uvádí výrobce. Další častí je metodika. Což znamená 

sepsání zásad jak nejlépe a nejefektivněji s danou komůrkou pracovat. Jeden ze stěžejních 

bodů k zprovoznění Teplotní komůrky bylo získání licence pro program linksys32 

a seznámení se softwarem. V poslední řadě natažení ODF a poté zahřání na bod varu 

a pozorování částic. 

Po seznámení a zapojení všech zařízeních se podařilo zprovoznit teplotní 

komůrku THMS600. Po domluvě s firmou linkám nám poslali kód na licenci, která již 

nebyla podporována a již nepoužívána. Jakmile se odemknul software pro linksys32 bylo 

možné měřit. Pomocí teplotních proužků jsme kalibrovali přesnost teplotní komory 

TFDVIS600. Po naměření teplotních proužků lze říci, že teplotní komora TFDVIS600 

pracuje podle předepsaných specifikací. U BaTi03 jsme vyzkoušeli změnu doménových 

struktur za pomoci polarizační mikroskopie. Toto měření dopadlo úspěšně. Doménové 

struktury se změnili po dosažení potřebné teploty. ODF jsme natáhli za pomoci přesného 

natahovacího pravítka. Po evaporaci filmu jsme odřízli kus filmu a zahřáli. Zde se 

nepotvrdili výzkumné předpoklady. Nelze pozorovat agregaci částic ani Brownův pohyb, 

kvůli nanocelulose, která je moc malá na to, aby šla pozorovat pod mikroskopem BX60. 

Teplotní komora THMS600 by mohla být v budoucnu prospěšná pro zkoumání 

ligninu při různých teplotách zvlákňovaní, krystalizace, term reverzibilní procesy. 
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