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Anotace

Tato bakalarska prace se vénuje vyrobé a testovani nanovlakennych vrstev ze smési
biokompatibilnich materialti za pomoci elektrostatického zvlaknovani. Teoreticka Cast
popisuje princip elektrostatického zvlaknovani a dulezité parametry, které je tieba
zohlednit pfi vyrobé vlaken bez defektu. Zarover jsou v ni popsany také biokompatibilni
materialy, pouzité v experimentalni ¢asti. Experimentalni ¢ast podava souhrnny popis
vyroby nanovlaken z PCL a zelatiny v riznych pomeérech za pomoci elektrostatického
zvlakiiovani v zatizeni Nanospider™ se strunovou elektrodou. V ndvaznosti na ziskané

znalosti a poznatky je vyhodnocena a interpretovana vyslednd vlakenna vrstva.

Klic¢ova slova:
Elektrostatické ~zvlakfiovani, Nanospider™, poly-e-kaprolakton, Zelatina, smés

biokompatibilnich materialti, kontaktni dhel.

Annotation

This bachelor thesis deals with the fabrication and testing of nanofibrous layers from
a blend of biocompatible materials by electrospinning. The theoretical part describes
electrospinning and important parameters that must be taken into account
in the production of defect-free fibres. Furthermore, this section deals also with the
biocompatible materials used in the experimental part. The experimental part provides
the overview and results of the production of nanofibres from PCL and gelatine in various
proportions by electrospinning Nanospider™ using a string electrode. Following

the acquired knowledge and findings, the resulting fibre layer is evaluated and interpreted.

Key words:
Electrospinning, Nanospider™, poly-e-caprolactone, gelatin, blend of biocompatible

materials, contact angle.
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1. Uvod

Vlakenné materidly jsou nedilnou soucésti vétSiny modernich kompozitnich
materiald, které nalézaji Siroké praktické uplatnéni. V soucasné etapé technického rozvoje
jsme schopni ziskavat vlakna z riznych materiald. Tato vlakna ve vysledku vykazuji
rozdilné chemické a fyzikalni vlastnosti, ¢ehoz se vyuziva v nejraznéjsich aplikacich.
Dynamicky rozvoj chemie a technickych véd vede k tomu, Ze se pribézné objevuji nova
chemicka vladkna, kterd se svymi vlastnostmi vyznamné odliSuji od charakteristik
komer¢né dostupnych vlaken.

Nanovldkna a materidly na nich zalozené si jsou podobné svou jedinecCnou
strukturou a vlastnostmi ve srovnéni s klasickymi vlakny a materidly. Spojuji je také velké
vyhlidky na uplatnéni v mnoha oblastech moderniho zivota. Nanovlakna je pfitom mozné
ziskavat riznymi zptisoby. Proces vyroby vlaken vSak vzdy zahrnuje tfi zakladni kroky:
(a) ptevedeni polymeru do stavu viskozniho toku, (b) formovani nanovlakna
a (c) jeho vytvrzovéni. [1]

Vyhodou nanovléken je jejich velky specificky mérny povrch, vysoka porovitost
nizkda hmotnost, velmi maly primér a také Siroka skala pouzitelnych materiald.
Snadna vyroba Cini z nanovlaken jeden z nejdulezitéjSich materialti v takovych oblastech
jako je napfiklad automobilovy pramysl, filtrace vody a vzduchu, vyroba ochrannych
odévii nebo IéCiv. Vysoké hodnoty specifického povrchu materiali vyrobenych
z nanovlaken urcuji jejich vyuziti zejména pfi filtrovani v systémech ¢isténi vzduchu
a plynu, napfiklad pfi ochrané dychacich organt. Stfedem zajmu urgentni a invazivni
mediciny je vyuziti nanovlakennych materialG zejména pii hojeni poskozenych tkani.
Chitosan ziskavany metodou elektrostatického zvlakfiovani napomaha hojeni ran
a urychluje proces regenerace kiize. [2 — 3] Jednou z rozhodujicich vlastnosti téchto

materiald, zejména ve tkafiovém inzenyrstvi, je jejich smacivost.
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2. Teoreticka c¢ast

Teoreticka Cast této prace je ve€novana popisu biomateriald jako
je poly-e-kaprolakton a Zzelatina, jejich vyhodach, nevyhodach a vyrobnich metodach.
Dale je pak vénovana metodam vyrob€ nanovlaken a dulezité technické parametry,

které mohou ovlivnit kone¢ny vysledek vyslednych nanovldken.

2.1 Tkanové inZenyrstvi

Tkanové inzenyrstvi je kombinaci biologickych a inzenyrskych obort s ucelem
vytvoreni biomateridlu, tzv. Scaffold. [4] Scaffold je 3D porézni struktura, kterd diky své
biokompatibilité, biodegradabilité a mechanickym vlastnostem slouzi k nahradé nebo
urychleni regenerace tkani. [5S — 6] Navic scaffold nevede k imunitni odezvé organismu
(reakce organismu na cizi téleso, které proniklo do tkan¢).

Jednim z hlavnich parametrii materialt pro tkanové inzenyrstvi je smacitelnost
materidlu. Kontaktni thel nebo také uhel smaceni charakterizuje interakci kapky
(napf. vody) s povrchem riznych pevnych materiald (napf. poly-e-kaprolakton),
to znamena spojeni mezi kapalnou a pevnou fazi. ZvySeni smacivosti materidlu nebo
naopak jeji redukci, s ohledem na to, kde bude tento material pouzit, mizeme docilit jeho
povrchovou dpravou. [7]

Povrchy materiald mizeme rozdélit na hydrofobni a hydrofilni, pokud se jako
kapalina pouzije voda. V pfipad¢ jinych kapalin pouzivame obecné oznaceni lyofilni nebo
lyofobni povrch. [8] Obecné plati, ze pokud kontaktni thel kapky vody ma hodnotu
v rozmezi 0° az 90°, pak je material hydrofilni, a pokud je kontaktni tthel vétsi nez 90°,
lze material povazovat za hydrofobni. Jestlize kontaktni thel Cini 150° a vice stupril,
oznaCujeme povrch materialu za superhydrofobni. Naopak v ptipad€, ze tento uhel
nepiesahne 10°, Ize sledovany povrch povazovat za superhydrofilni. [9 — 10]
Meéfeni statického kontaktniho uhlu je jedna z béznych metod pro urCeni kontaktniho

thlu. Obr. 1 ukazuje porovnani hydrofobniho a hydrofilniho materidlu.
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Obr. 1 A a B: Kontaktni thel vétsi nez 90° - nedostate¢né smaceni (A); uhel mensi

nez 90° - dobré smaceni (B). [9]

Presnost méfeni kontaktniho thlu muze byt ovlivnéna nerovnosti materialu,
necistotami, chemickou reakci nebo teplotou vodni kapky. Proto je potfeba vénovat
zvySenou pozornost podminkam meéteni.

Zakladni metodou meéfeni kontaktniho uhlu je goniometr, resp. tenziometr.

Dalsi metodou méfeni kontaktniho thlu mize byt naptiklad:

e metoda dynamického sesazeni kapky
e metoda piivéskoveého pietazeni
e metoda statického sesazeni kapky

e metoda jednovldknového menisku.

2.2 Biodegradabilni polymery

2.2.1 Biomaterialy

Biomateridly jsou nepostradatelné pro medicinu, diky svym fyzikdlnim,
mechanickym a chemickym vlastnostem se pouzivaji jako implantaty k nahrazeni nebo
oSetfeni urcité ¢asti téla, nebo mohou byt pouzity jako spotfebni material pro chirurgické
operace. [12]

Zakladni skupiny biomaterialt jsou:

e kovy: nerezové ocel, kobalt, titan
e keramika: oxid hlinity, oxid zirkoniCity, vapnik fosfaty
e polymery: polyestery, polyurethany, polyamidy, polyvinylalkoholy
e pfirodni polymery: proteiny a polysacharidy. [13]
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Biomateridly interaguji se zivymi tkanémi po dlouhou dobu, proto je jednim
z dulezitych kritérii pro biomaterialy jejich biokompatibilita. Biokompatibilita
je kompatibilita biomaterialu s lidskymi nebo zvifecimi tkanémi, protoze tkané zivého
organismu jsou citlivé; material by nemél byt toxicky nebo zpusobit zanét,
narusit fungovani bunék nebo vést k bunécné smrti. [14] K hodnoceni biokompatibility
se pouziva test in vivo. Materidl se chirurgicky umisti do ovce nebo mysi,
pokud organismus nevyvolava imunitni odpovéd na biomaterial, lze jej povazovat
za biokompatibilni, jinak bude material povazovan za nekompatibilni. [12] In vivo testy
mohou byt zpochybinovany, protoze ¢lovék ma jiné biologické prostiedi a mize ukazat
uplné jiny vysledek reakce téla na material. Kromé vlivu biologického prostiedi zivého
organismu na materidl ma vliv vék 1 zivotni styl pacienta, naptiklad koufeni nebo jeho
fyzicka aktivita, coz muze vést ke zpomaleni regenerace tkani. DalSim aspektem
biomateridlu je jeho degradace. Material se béhem implantace muze zacit rozkladat
bez toxickych fragment a pfi reakcich s biologickym prostfedim netvoii nezddouci
produkty. Zbytky prvkt po degradaci musi byt vyluCovany jatry a biomaterial Ize také

odstranit chirurgicky, ale v tomto ptipadé nesmi byt biodegradac¢nim. [15]

2.2.2 Poly-e-kaprolakton (PCL)

Poly-e-kaprolakton (PCL) je linedrni syntetickych alifatickych hydrofobni
polyester, s nizkou teplotou tidni okolem Tm ~59-64 °C a s nizkou teplotou skelného
prechodu Tg -60 °C. [16] Z obr. 2 je ziejmé, ze diky péti CHa se polymer bude rozkladat
pomaleji. [17]

"k
O

Obr. 2 Monomerni jednotka PCL. [17]
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Je znamo, ze na rozdil od jinych alifatickych polyesterd, jako jsou polylaktid,
kyselina polyglykolovd a kyselina polylaktid-co-glykolova, se PCL ziskdva
z neobnovitelnych zdroju, i pfesto, Ze tento material se ziskava z neobnovitelnych zdrojt,
PCL je biologicky odbouratelny a netoxicky materidl pro lidské télo, ktery se pouziva
pro medicinské aplikace (napf. chirurgické).

PCL je hydrofobni polymer s urcitou krystalinitou 50-55 % a molekulovou
hmotnosti obvykle od Mn 530 do Mn 80 000 g/mol. [18 — 20]

Rychlost degradace PCL zdvisi jak na obsahu krystality, tak i na molekulové
hmotnosti, ¢im vyssi je molekulova hmotnost, tim niz§i je obsah krystalinity. [21]

PCL je rozpostné v benzenu, chloroformu, anisolu, acetyl chloridu,
cyclohexanonu, dichloromethanu, toluenu, 2,2,2-trifluoroethanolu, ma nizkou
rozpustnost v acetonu, ethyl benzoatu, 2-butanonu, dimethylformamidu, propylaminu,
3-pentanonu, ethyl acetatu, a je nerozpustny ve vodé, ethyl alcohol, diethyl ether
a petroleum ether, ethanol, methanol, isopropylalkohol, isopropanol, limonene, heptane.
[22-24]

Na ndsledujicim obr. 3 je uveden zpusob syntézu poly-e-kaprolaktonu. Prvni
zpusob je polymerizaci s otevienim kruhu, tento zpusob je vyhodny, protoze muzeme
ziskat produkt s vy$si molekulovou hmotnosti nez druhym zpisobem. Druhy zptsob

je polykondenzaci 6-hydroxykapronové kyseliny.

(o]
(o]
) nng-opening polymen‘zaﬁon
o]

&-caprolactone
poiycondensation n
o}

poly(e-caprolactone)
n HO\/\/\)J\
OH

6-hydroxyhexanoic acid

Obr. 3 Syntéza poly-e-kaprolaktonu. [25]

vvvvvv

Degradace polymeru je nejdulezitéjsi faktor pro medicinské aplikace,

pokud je rychlost degradace pomalejsi, nez rychlost rastu tkan€, vede k tomu Ze material
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muze branit rastu tkané, pokud to je naopak, tak v dasledku ztraty vazby mezi tkani
a polymerem, mohou zpozdit nebo branit hojeni ran. [26]

Navzdory skutecnosti, ze jeho biokompatibilita je pomérné nizka, PCL ma dobré
mechanické vlastnosti, snadno tvoti smési, kompozity a kopolymery. [16] PCL je vhodny
pro pouziti v Slachach, chrupavkach, kostech a dalsich biomedicinskych aplikacich, které
vyzaduji mechanickou pevnost.

Cisty poly-e-kaprolakton bez piimé&si miZe byt pro nékteré biomedicinské
aplikace nedostateCny, proto z poly-e-kaprolaktonu muzeme vytvaret smési s jinymi
polymery (pfirodnimi nebo syntetickymi) nebo s keramikou (oxid hlinity). Jak bylo
feceno vySe, PCL ma nizkou biokompatibilitu, a za ucelem zvySeni biokompatibility
muzeme pripravit smés PLC napiiklad s Zelatinou, ¢im je vyS$§i obsah Zelatiny

v polymeru, tim je vyssi biokompatibilita polymeru a urychluje bunécnou proliferaci. [27]

2.2.3 Zelatina

Zelatina (GA) je pfirodni polymer, kterd se ziskdva hydrolyzou kolagenu
(obvykle bud’ kyselou hydrolyzou typu A nebo alkalickou hydrolyzou typu B) a obsahuje
vSechny potfebné aminokyseliny, diky nimz ma zelatina nékteré vlastnosti, jako
je biokompatibilita (typ B vykazuje nejlepsi biokompatibilitu), netoxicita, absorpce vody
a biologicka rozlozitelnost ve fyziologickém prostfedi. Materialy ze zelatiny nebo
kompozity na jejim zakladé se vyuzivaji pro hojeni ran, nervi, chrupavek, kosti a tkan{
ktize. [28 — 29]

Typicka struktura Zzelatiny je -Ala-Gly-Pro-ArgGly-Glu-4Hyp-Gly-Pro-

a je zobrazena na obr. 4.
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Obr. 4 Chemicka struktura zelatiny. [30]

Zelatina typu B se skladd z 18 aminokyselin: glycin 26,9-27,5 %, prolin
14,8-16,35 %, hydroxyprolin 14,0-14,5 %, kyselina glutamova 11,1-11,4 %, alanin
9,3-11,0 %, arginin 8,55-8,8 %, kyselina asparagovd 6,6-6,9 %, lysin 4,5-4,6 %, serin
3,2-4,2 %, leucin 3,1-3,4 %, valin 2,6-3,4, fenylalanin 2,2-2,5 %, threonin 2,2 %,
izoleucin 1,7-1,8 %, hydroxylyzin 0,91-1,2 %, methionin 0,8-0,9 %, histidin 0,74-0,78 %
a tyrozin 0,2-1,0 %. [31]

Existuje mnoho zdroji zelatiny, jako jsou kosti nebo ktze skotu, chrupavek,
Slach, hmyzu a ryb; rostlinny zdroj Zelatiny neexistuje. [32] Aminokyselinové slozeni
rybi Zelatiny a zelatiny savcl je vyznamné odliSné. Aminokyseliny v sav¢i zelating
mohou poskytnout stabilni strukturu, vyssi teplotu tani a vyssi viskoelasticitu nez rybi
zelatina. [33]

Kolageny rizného ptivodu poskytuji zelatinu s riznymi vlastnostmi, které zavisi
na struktufe, sloZzeni aminokyselin a také na molekulové hmotnosti fragmentt
kolagenovych proteind, které tvoii jeji slozeni. [34]

Zelatina je rozpustna v glycerolu, kyselin® octové a kyseling mravendi.
Zelatina je také rozpustna ve vod&. Ve studii od D. S. Pandya a kolektivu byla pfipravena
zelatina (typ B) v rozpoustédlovém systému slozeného z vody, vzdélenost kolektoru
13-16 cm, elektrické napéti 22-24 kV a konecna koncentrace 24 hm. %. [35] V prubéhu
studie bylo zjisténo, Ze rozpusténa zelatina ve vodé tvori pri teploté 28 °C gel,
takze v této préci byl vytvofen mechanismus umoziujici zvldkfiovany roztok zahfivat
pii vysokych teplotich (45-55 °C). Vznikla hladka vlakna bez koralkovych defektt
a prumeér vzniklych vlaken byl od 0,45 pm do 3 um.

20



Zelatina mdZe byt pouzita misto kolagenu, protoze je ekonomicky levn&jsi,
neimunogenni (md sekvence RGD motiv), denaturovdna a také podporuje adhezi,
migraci, diferenciaci a proliferaci bunek v oblasti tkanového inzenyrstvi. [36]

Nevyhodou zelatiny je vSak to, ze ma Spatné mechanické vlastnosti a degradace
je relativné rychla. Tato omezeni vSak lze prekonat, pokud se pouziji v kombinaci

s biologicky odbouratelnymi syntetickymi polymery (napt. PCL). [29]

2.3 Elektronovy mikroskop

Dal§im dulezitym parametrem pro analyzu nanostruktury ziskanych vlaken
je elektronovy mikroskop (obr. 5). Rozdil mezi elektronovymi mikroskopy a béznym
svételnym mikroskopem je ten, ze elektronové mikroskopy vyuzivaji k potizeni obrazu
elektronovy paprsek, zatimco svételné mikroskopy vyuzivaji svételny paprsek. [37 — 38]
Diky tomu ma elektronovy mikroskop pfiblizné cca 250x vétsi zvétSeni nez svételny
mikroskop, coz nam umoziuje 1épe  analyzovat strukturu = materialu.
Také materidl pro elektronové mikroskopy musi byt ve vakuu, aby molekuly vzduchu

nezabraniovaly pruchodu elektronového paprsku k materialu a nedoSlo k ionizaci

vzduchu.
Svételny mikroskop TEM SEM
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Obr. 5 Schéma celého svételného mikroskopu a elektronovych mikroskopit SEM
a TEM. [37]

21



Skenovaci elektronovy mikroskop (SEM) fokusuje fadek po fadku elektricky
paprsek na povrch materialu, nasledné se od materidlu odrazeji sekundarni elektrony,
které jsou nasledné ptitahovany k detektoru, diky sekundarnim elektronim je generovan
obraz povrchu testovaného materidlu. [39-40]

Transmisni elektronovy mikroskop (TEM) na rozdil od SEM ukazuje vnitini
strukturu materialu o tloust'ce do cca 100 nm, proto testovany material musi byt tenci
(obvykle 10-200 nm) nez vzorek pozorovany na mikroskopu SEM. [39 — 40]
Paprsek elektront prochazi skrz material, poté elektrony, které prochazi skrz material,

dopadaji na fluorescencni stinitko. [41]

2.4 Elektrostatické zvlaknovani

Nejznaméjsi interdisciplinarni metodou vyroby nanovlaken je elektrostatické
zvlaknovani, neboli elektrospinning. [42] Vlakna o praméru v fadu nanometr (obvykle
v rozmezi 1 az 500 nm) se v pramyslovém méfitku ziskavaji nejCastéji prave
touto metodou. Ta totiz v soucasnosti predstavuje ekonomicky nejvyhodné&jsi zptsob
vyroby ultratenkych vldken.

Elektrostatické zvlakniovani je fyzikalni proces, pii kterém je elektricky potencial
pouzivan k ptekonani povrchového napéti polymerniho roztoku a nasledné k vytvoreni
jeho elektricky nabitého proudu. Tenky proud, paprsek polymerniho roztoku se pohybuje
smérem k opacné nabitému kolektoru. Béhem jeho pohybu v prostoru mezi kapilarou
a kolektorem dochazi k postupnému odparovani rozpoustédla a dalSimu zten¢ovani
paprsku. Materidl tvrdne a vznikld nanovldkna se shromazduji na kolektoru (obr. 6).
Elektrostatické zvlaknovani, které se na prvni pohled jevi jako jednoduchy postup,
je ve skuteCnosti pomémé komplikovanym procesem, jehoz vysledek zavisi na tadé

technickych parametrt. [43]
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Obr. 6 Schéma principu elektrostatického zvlakiiovani — horizontalni kapiléra. [44]

Nejvyznamnéjsi faktory ovliviujici kone¢ny vysledek procesu elektroformovani
nanovldken a vlastnosti vysledného materialu (membrany) lze rozdélit do tfi skupin:
1) Vlastnosti polymerniho roztoku nebo taveniny, naptiklad:
* molekulov4 hmotnost polymeru
» povrchové napéti
+ elektrickd vodivost
+ teplota roztoku
 viskozita
* permitivita
* topologie polymeru.
2) Technologické parametry procesu elektroformovani, naptiklad:
+ vzdalenost mezi formovaci elektrodou a kolektorem
+ elektrickd intenzita a potencidl elektrostatického pole
* rychlost ddvkovani
* tvar emitoru a kolektoru.
3) Parametry prostredi, naptiklad:
+ vlhkost
» teplota
+ slozeni atmosféry

* proudéni vzduchu.
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Vlastnosti polymerniho roztoku nebo taveniny urcuji viskoézni tok pouzitého
materidlu. Viskozni tok pfitom wuruje schopnost materialu vytvaret vlakna
a je charakterizovan jeho urovni viskozity a povrchového napéti. Nejuzivanéjsi a zaroven
aktualné nejperspektivnéjsi technologii v oblasti produkce nanovldken je jejich
elektroformovani pravé z polymernich roztokd. Pfi formovani vlaken zavisi hodnoty
viskozity a povrchového napéti pouzitého roztoku nejen na jeho teploté a koncentraci,
ale pfipadn¢ také na druhu a koncentrace piidanych povrchové aktivnich latek.
Vytvrzovani vlakna pak odpovida zpusobu, jakym byl polymer pieveden do stavu
viskézniho toku. Dochazi k nému bud ochlazenim pod teplotu tani polymeru,
nebo odstranénim rozpoustédla jeho odpatenim z polymerniho roztoku. [45]

V  souCasnosti  nejprogresivnéj§im  zpusobem formovani nanovlaken

je tzv. bezjehlové elektrostatické zvlaktiovani technologii Nanospider™ (obr. 7).

Uzemnény kolektor

Podpirajici
material

Vystupni __JL__
otvor Rotujici
vzduchu valelek

E Vstupnl otvor

vzduchu

IPotymerni roztok

 — | a
| : re0 ]
Zdroj vysokého napéti

Obr. 7 Nanospider™ - Bezjehlové elektrostatické zvlakfiovani z vélce. [46]
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Jedna se zaroven o nejrozsifenéjsi technologii primyslové vyroby hladkych
a tenkych vlaken o praméru 100-300 nm. Je zalozena na principu ziskavani nanovlaken
z vrstvy polymerniho roztoku, do n€¢hoz je zCasti ponofen rotujici valec. Na rotujicim
vdlcovitém povrchu ulpivd tenkd vrstva polymerniho roztoku, na které se vlivem
pusobenim elektrického napéti vysokych hodnot vytvaii vét§i mnozstvi Taylorovych
kuzel(. [47] Technologie Nanospider™ tak pro tvorbu nanovlaken nepotiebuje zadné
kapilary nebo trysky. Vznikajici vlakna se pak obdobné jako u jehlového zvlakinovani
usazuji na kolektoru. Cim vice Taylorovych kuzeld na vale¢ku vznikne, tim vice vlaken
se soucasn¢ vytvori. Uvedené bezjehlové zvlaknovani vykazuje v porovnidnim

s puvodnimi vyrobnimi postupy podstatn€ vyssi produktivitu.

2.5 Faktory ovliviiujici proces elektrostatického zvlaknovani

2.5.1 Vliv molekulové hmotnosti a viskozity

Molekularni hmotnost polymeru ovliviiuje parametry, jako je viskozita, prameér
vldken a morfologie vldkenné vrstvy. Molekularni hmotnost polymeru odrdzi miru
zapleteni polymernich fetézct do roztoku, tedy viskozitu roztoku. [15]

Vlivem molekulové hmotnosti na morfologii vyrobenych vldken z PCL za pomoci
elektrostatického zvlakniovani se zabyva studie od G. J. Colmenares-Roldana a kolektivu,
kde PCL byl rozpustén v acetonu, s kone¢nou koncentraci 15 hm. %. [48] Polymerni{
roztoky PCL  byly pfipraveny s raznymi molekulovymi  hmotnostmi
((a) Mn 80 000 g/mol, (b) Mn 45 000 g/mol a (c) Mn 14 000 g/mol), elektrické napéti
pro vSechny vzorky bylo 15 kV.

Obr. 8 ukazuje, ze pti Mn 14 000 g/mol molekulové hmotnosti jsou pozoroviny
kordlkové defekty. Cim vy$§i je molekulova hmotnost, tim je vlakno stabilngjsi,
kordlkové defekty mizi, pfi Mn 45 000 g/mol se vytvoii vlakna s hladkym povrchem
a zmenSenym priameérem, ale pii molekulové hmotnosti Mn 80 000 se kromé zvétSeni

pruméru vlaken zvySuje i poCet koralkovych defekt.
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Obr. 8 SEM snimky ukazujici ucinek molekularni hmotnosti na PCL
((a) Mn 80 000 g/mol, (b) Mn 45 000 g/mol, (c-d) Mn 14 000 g/mol), vzdalenost
kolektoru 15 cm. [48]

Dale v této praci byl zkouman vliv rozpoustédla na morfologii vlaken, u kterého
bylo zji§téno, ze pii pouziti smési rozpoustédel aceton/kyselina octova bylo mozné
eliminovat kordlkové defekty z PCL s molekulovou hmotnosti Mn 80 000 g/mol.
Bylo rovnéz poznamenano, ze kyselina octova ma vys§i bod varu nez aceton,
vzhledem k tomuto faktoru byla vzdalenost mezi jehlou a kolektorem zménéna

z 15 na 20 cm (obr. 9).
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Obr. 9 SEM snimky ukazujici u€inek molekularni hmotnosti PCL (Mn 80 000 g/mol)
pripravené pomoci rozpoustédlového systému na bazi aceton/kyselina octova v poméru

3:7, elektrické napéti 15 kV, vzdalenost kolektoru 20 cm. [48]

P11 molekulové hmotnosti Mn 14 000 g/mol se tvoii kordlkové defekty s pouzitim
acetonu/kyseliny octové jako rozpoustédla. Molekulova hmotnost polymeru ovliviiuje
prumér a morfologii vlaken, s narGstem molekulové hmotnosti roste primeér vlaken,
se snizenim molekulové hmotnosti se primér zmensuje. Pro kazdou molekulovou
hmotnost existuje vhodna koncentrace a rozpoustédlovy systém, diky kterym je mozné
ziskat vldkna bez defektu, jak je uvedeno v praci. Pouzitim smési rozpoustédel je mozné

eliminovat kordlkové defekty. [48]
2.5.2 Vliv elektrického napéti

Jednim z dualezitych parametrti elektrostatického zvlakniovani je elektrické napéti.
Pusobenim vysokého napéti se kapka roztoku natahne do kontinudlniho proudu, ktery
se nanasi na elektrodu ve formé jiz vytvrzeného vlakna. Elektrické napéti musi odpovidat
viskozit¢ a povrchovému napéti polymerniho roztoku, aby umoznilo vytvofeni
a udrzovani stabilniho proudu, naptiklad pfi nizkych viskozitach roztoku ma vysoké
napéti tendenci vytvaret vlakna s malym priumérem. Elektrostatické napéti ovliviuje
zrychleni polymerni trysky, coz mize ovlivnit konecny vysledek vyslednych vlaken,
tzn. ¢im vyssi je elektrické napéti, tim rychleji se rozpoustédlo z polymeru odpari
a prumér vlaken bude mensi. Stejn€ dilezitym parametrem je vzdalenost mezi kolektorem
a jehlou; ¢im mensi je vzdalenost, tim nizsi elektrické napéti 1ze pouzit, coz mize vést

k nedostate¢nému Casu na odpateni rozpoustédla z polymeru a vysuseni vlakna. [49]
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Neexistuje jednoznacny ndzor na to, jak elektrické napéti ovliviiuje morfologii
vrstev. Nekteré zdroje uvadéji, ze s ristem napéti se prumér vldken zmensuje, v jinych
s rustem napéti se pramér vlaken zvétsuje.

Studie K. P. Kladi a kolektivu se zabyvd vyrobou vldkennych vrstev PCL,
zménami aplikovaného napéti. [SO] Obr. 10 ukazuje, Ze s rostoucim napé€tim se prumer

vlaken mirné zvétsuje.
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Obr. 10 SEM snimky PCL nanovlaken, elektrické napéti (a) 7,5 kV, (b) 10 kV,
(c) 15 kV, (d) 20 kV, kone¢na koncentrace 9 hm. %, rozpoustédlovy systém

dichlormethan, vzdalenost kolektoru 7 cm. [50]

Studiemi bylo zjiSténo, ze pii pouziti vysSiho elektrického napéti se roztok
zrychluje ve sméru ke kolektoru, zkrati se doba letu roztoku, coz vede ke zvétSeni
pruméru vlaken.

Dalsi studie od L. A. Can-Herrery a kolektivu se zabyvd vyrobou vldkennych
vrstev z PCL. [51] Jak je patrné z obr. 11, ¢im je aplikované napéti vyssi, tim je primeér
vlaken vétsi. Je pozorovano, ze pii napéti 20 kV byl Taylorav kuzel nestabilni a vede
ke tvorb& spojenych vldken, tvorba vldken byla optimalni pfi aplikovaném napéti
10 a 15 kV. Rozdil oproti predchozi studii spociva v tom, ze se jako rozpoustédlo pouzije
methanol/chloroform v poméru 3:1 a vzdalenost mezi elektrodami je 12 cm, coz vedlo

k tak vyznamnému rozdilu v priméru PCL.
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Obr. 11 Vliv elektrického napéti (a) 10 kV, (b) 15 kV a (¢) 20 kV na praméry vlaken

PCL. [51]

Tvorbou koralkovych defektt s rostoucim napétim (obr. 12) se zabyva studie
A. G. Senera a kolektivu. [52] V této studii se fika, Ze se zvySujicim napétim se zvySuje

objem koralka. Bylo také poznamenano, ze zvétSeni vzdalenosti mezi jehlou a kolektorem

muze eliminovat koralkové defekty.
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Obr. 12 SEM snimky vytvorenych vlakennych vrstev z PVA (a) 28 kV, (b) 35 kV,
(c) 40 kV a (d) 45 kV, vzdalenost kolektoru 9 cm, koncentrace 6 hm. %. [52]

Studiemi bylo zjist€no, ze pii pouziti vySsiho elektrického napéti se roztok
zrychluje ve sméru kolektoru, zkrati se doba letu roztoku, coz vede ke zvétSeni prumeéru
vldkna. Na zaklad¢ téchto udaji muazeme fict, ze elektrické napéti je jeden z faktort
pii vyrobé vlaken, ale pfi ziskavani hladkych vlaken hraje vyznamnou roli koncentrace,

rozpousteédla a vzdalenost mezi kolektorem a jehlou.
2.5.3 Vliv vlhkosti

Dal§im z parametri ovliviluyjicich proces zvlaknovani je vlhkost prostiedi.
Bylo zjisténo, ze vlhkost prostiedi elektrostatického zvlaknovani ovliviiuje tvorbu
koralkovych vldken (obr. 14).

Pfi velmi nizké vlhkosti rozpoustédlo zaschne, coz mize vést k ucpani jehly
a zabranit vzniku novych vldken. Podle studie R. M. Nezaratiho a kolektivu se vSak
podaftilo vyrobit vlakna z PCL s obsahem vlhkosti 5 %, pficemz PCL byl rozpoustén

v chloroformu/dimethylformamidu v poméru 4:1. [53]
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Obr. 13 SEM snimek vlakna PCL pfi vlhkosti 5 %. [53]

Ve své praci se R. Ramakrishnan a kolektiv zabyva vyrobou vldkennych vrstev

z PCL, ktery byl rozpustén pomoci dichlormethanu. [54]

Obr. 14 SEM snimky vlaken PCL pfi razné vlhkosti: (a) 40 %, (b) 60 %. [54]

Z obr. 14 (a-b) je zieymy vliv vlhkosti na morfologii vlaken, pfi obsahu vlhkosti
40 % vznikaji kordlkové defekty, se zvySenim vlhkosti do 60 % jsou korédlkové defekty
eliminovany. Bylo zji§téno, Ze rozpoustédlo dichlormethan se rychle odpatuje pii nizké
vlhkosti, takze byla zvolena optimdlni vlhkost 60 %, protoze k odpafeni rozpoustédla
dochazi, kdyz polymer dosdhne kolektoru, diky ¢emuz byla ziskana vldkna s mensim
prumérem. [54] Pfi spravném vybéru vlhkosti je mozné ziskat vlakna s nizkym

pramérem.
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2.5.4 Vliv koncentrace polymerniho roztoku

Pii ziskavani hladkych vlaken bez koralkovych defektd hraje jednu
rozpoustédla a vytvrzovanim, coz znamena, ze prameér vlaken bude zaviset na mnozstvi
polymeru v paprsku. [55] Pro ziskdni vldken musi mit polymer minimélni hodnotu
koncentrace, mize to zaviset od molekulové hmotnosti polymert nebo od pouzitych
rozpoustédel. Pti nizké hodnoté koncentrace mohou byt vldkna pferusena a vytvaret
kapky. Aby se tomu zabranilo, je nutné experimentalné najit optimalni koncentraci
pro ziskani hladkych vlaken bez defektti pro pozadovanou aplikaci. Koncentrace roztoku
nemuze byt prili§ vysoka - pokud je koncentrace pfili§ vysoka, nemohou se tvofit vlakna.

Ze svého dosavadniho studia bylo zjiSténo, ze viskozita roztoku zavisi od jeho
koncentrace: ¢im vys$i je koncentrace roztoku, tim vyssi je viskozita. Viskozita se mize
lisit v zavislosti od pouzitého rozpoustédla nebo molekulové hmotnosti polymeru
a kone¢né koncentrace polymeru. [56]

Ve své préaci se L. A. Bosworth a kolega zabyva vyrobou vldkennych vrstev
z PCL, ktery byl rozpustén pomoci acetonu. [57] Z obr. 15 vidime, ze se zvySovanim
koncentrace mizi kordlkové defekty. Kvuli nedostatecné vzdalenosti kolektoru vznikaji

mokra vlidkna (obr. 15 (c)).

Obr. 15 SEM snimky vytvorenych vlakennych vrstev z PCL, rozpoustédlovy systém

aceton, vzddlenost kolektoru 10 cm, elektrické napéti 15 kV a konecnd koncentrace

(a) 5, (b) 7,5 a(c) 10 hm. %. [57]
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Poté v préci byla upravena vzdalenost konce jehly z 10 cm na 15 cm a elektrické
napéti z 15 kV na 25 kV. Bylo poznamenano, ze nebylo mozné ziskat vlakna
bez kordlkovych defektd pro PCL 5 hm. % a 7,5 hm. %, ale pti 10 hm. % byl vysledkem
kruhovy tvar vldken a bez kordlkovych defekti. Vezmeme-li v Givahu toto, miizeme fict,
7ze nizka koncentrace roztoku muze prispivat k tvorbé koralkovych defektu.

Cim je koncentrace vyssi, zvySuje se prumér vlaken a koralkové defekty mizi.

2.5.5 Vliv rozpoustédla

vvvvvv

rozpoustédlového systému pro pripravu hladkych nanovlaken. Tato volba je obvykle
zalozena na fadé chemickych a mechanickych faktor, napfiklad na rozpustnosti
polymeru v daném rozpoustédle, bodu varu, elektrické vodivosti, povrchovém napéti
a viskozité vychoziho materialu ¢i na dielektrické konstanté rozpoustédla. [42]

Volbou vhodného rozpoustédla a jeho koncentrace v roztoku mizeme eliminovat

koralkové defekty a zvysit primér vyslednych nanovlaken (obr. 16).
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Obr. 16 SEM snimky vytvorenych vlakennych vrstev z PCL v riznych koncentracich:
(a) 5, (b) 10, (c) 15, a (e) 20 hm. %, rozpoustédlovy systém kyselina octova. [58]

Zobr. 16 (a-e) je ziejmé, ze prumér vlaken ziskanych elektrostatickym
zvldkniovanim se zvySuje. Je znamo, ze ke vzniku vldken zvldknovanim z roztoku
polymeru dochdzi po odpareni rozpoustédla. Idealné, pokud se rozpoustédlo vypari
z vlaken uplné pred tim, nez se tato vlakna usadi na kolektoru. Pokud k odpateni
rozpoustédla nedojde nebo je nedostatecné (napfiklad pfi pouziti malo tékavého
rozpoustédla), mize dojit k nanesenym morkym vlaknim. [59] Naopak prilis t€kavé
rozpoustédlo muze zpusobit prerusované zvlaknovani v dusledku tuhnuti polymeru
na Spicce zvlaknovaci trysky. [58] U dalSich vzorkt jsou SEM snimky PCL nanovlaken
ptipraveny v rozpoustédlovém systému kyselina mravenci/aceton (FA/AC) v poméru

4:1 v raznych koncentracich.
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Obr. 17 SEM snimky PCL nanovldken pfipravené za pomoci rozpoustédlového
systému na bazi FA/AC vpoméru 4:1 v raznych koncentracich (a) 5 hm. %,

(b) 10 hm. %, (c) 15 hm. %, (d) 20 hm. %. [58]

Na obr. 17 (a) kvili nizké koncentraci se na kolektoru vytvarely pouze kapicky.
Pti koncentraci 10 hm. % se vytvofila vlakna s mnoha koralkovymi defekty. Se zvySenim
koncentrace na 15 hm. % koralkové defekty se zménily z kulatého na ovalny a soucasné
se zlepsila morfologie vlaken. Pii PCL o koncetraci 20 hm. % byla na kolektor ulozena
mokra vldkna, ktera se na kolektoru slepuji dohromady. Je to kvili vysoké koncentraci
a nedostate¢né vzdalenosti mezi kolektorem a jehlou, coz ma za nésledek nedostatecny
Cas pro odpareni rozpoustédla. [58] Z uvedenych dat vyplyva, Ze kromé rozpoustédla stoji
za zvazeni faktory, jako je koncentrace. V kazdém rozpoustédle jsou zvySenim
koncentrace roztoku odstranény koralkové defekty a stfedni primér vlaken se zvySuje.
DalSim, stejné dualezitym parametrem pro rozpoustédla, je bod varu rozpoustédla,

vzdalenost mezi kolektorem a zvlakfiovaci jehlou.
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2.5.6 Vzdalenost mezi kolektorem a koncem jehly

Dal§im vyznamnym procesnim parametrem je vzdalenost mezi kolektorem
a jehlou. Tento parametr vyznamné ovliviiuje prumeér a morfologii vznikajicich vlaken.
B. Ekram a kolektiv se zabyva vlivem procesni vzddlenosti mezi kolektorem a jehlou

pro vyrobou vlakennych vrstev z PCL (obr. 18). [60]
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Obr. 18 SEM snimky morfologie a hodnoty pruméru PCL vldken pfi vzdalenosti
kolektoru (a) 10, (b) 12,5 a (c) 15 cm. [60]
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Ze snimkl vyplyva, ze pfi malé vzdalenosti jehly od kolektoru vznikaji vlakna
s velkym primérem a defekty. Duvodem je, ze se snizenim vzdalenosti dochazi
ke zvySeni elektrického pole. To ma za nasledek nedostatecné odpateni rozpoustédla.
Z obr. 18 je ziejmé, ze se zvySujici se vzdalenosti mezi kolektorem a elektrodou bude

pramér vlaken klesat, ale reprodukovatelnost vlaken se snizila.

2.6 Elektrostatické zvlaknovani Zelatiny

Studie J. Joy a kolektiv se ve své praci zabyva vyrobou nanovliken ze zelatiny
(typ A) z veprové kize s molekulovou hmotnosti Mn 50 000 az Mn 1 000 000 g/mol. [61]

Pro elektrostatické zvlakiiovani byly pfipraveny roztoky zelatiny, které byly
rozpustény v kyseling octové a vod& v poméru 50:50, 60:40, 70:30, 80:20. Zelatina byla
rozpusténa beéhem 2 hodin pfi teploté 40 °C s konecnou koncentraci 8 hm. %. K ziskani
vlaken byla pouzita jehlova technologie E-Spin Nano Pvt. Ltd, primér jehly byl 2 mm,
vzdalenost byla 15 cm a elektrické napéti bylo od 15 do 30 kV.

V této praci bylo zjisténo, Ze k vytvoreni hladkych vlaken s nejmensim primérem

a bez defekta (obr. 19) je optimalni pomér rozpoustédla 70:30 a napéti 25 kV.
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Obr. 19 SEM snimky vldkennych vrstev zelatiny, pfipravenych jehlovym
elektrostatickym zvlaknovanim, kone¢na koncentrace 8 hm. %, rozpoustédlovy systém
kyselina octovd/voda v poméru (A) 50:50, (B) 60:40, (C) 70:30, (D) 80:20, vzdalenost
kolektoru 15 cm a elektrické napéti bylo 25 kV. [61]

Dalsi studie v této praci spocivaly v nalezeni optimalni koncentrace, k tomu byly

pfipraveny Zzelatinové roztoky o koncentraci od 4 do 16 hm. %. Dal§i parametry,

jako je vzdalenost kolektort, rozpoustédla a napéti, se nezménily.
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Obr. 20 SEM snimky vlakennych vrstev pfipravenych jehlovym elektrostatickym
zvlakfiovanim v raznych koncentracich (A) 4, (B) 8, (C) 10, (D) 12,
(E) 16 hm. %, rozpoustédlovy systém kyselina octovd/voda v poméru 70:30, vzdalenost

kolektoru 15 cm a elektrické napéti 25 kV. [61]

Obr. 20 ukazuje, Ze se zvySenim koncentrace Zelatiny se zvétSuje prameér vlaken
a zmenSuji se koralkové defekty. Jak vidime na obr. 20 (A, B a O),
vldkna obsahuji kordlkové defekty, obr. 20 (D) ukazuje, ze koralkové defekty byly
eliminovany, ale byla vytvofena vlakna nepravidelného tvaru. Obr. 20 (E) ndm ukazuje
hladk4 vlédkna bez defektu.

Kone¢né optimalizované podminky pro vyrobu Zzelatinovych nanovlaken
bez defektt jsou tedy: koncentrace zelatiny 16 hm. %, elektrické napéti 25 kV, pomér
smési rozpoustédel 70:30 kyselina octova a voda, vzdalenost kolektoru 15 cm.

Zelatinova nanovlakenna vrstva ziskand za téchto optimalizovanych podminek
byla tedy déle analyzovdna na jeji biokompatibilitu. Implantace této vldkenné vrstvy
podpofila produkci kolagenu a snizila zanét béhem tydne, coz naznacuje jeji G¢innost

a bezpeCnost v tkariovém inzenyrstvi. [61]

2.7 Elektrostatické zvlaknovani PCL

Dalsi studie od A. R. Jabura a kolektivu se ve své praci zabyva vyrobou scaffoldu

z PCL pro rast kmenovych bunék pro aplikaci v mékkych tkanich. [62] Pro elektrostatické
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zvlaknovani byly pfipraveny roztoky PCL o molekulové hmotnosti Mn 80,000, které byly
rozpustény v dimethylformamidu/chloroformu.

PCL bylo rozpusténo béhem 6 hodin pii pokojové teploté s raznymi
koncentracemi 10, 15 a 20 hm. %. Zafizenim pro tuto studii byl systém
Bio-elektrospinning/Electrospray ESB-200, aplikované elektrické napéti 15 kV,
vzdalenost kolektoru 12,5 cm, pramér jehly byl 0,7 mm.

Na obr. 21 (a) vidime, ze pfi nizké koncentraci PCL se ziskaji mensi praméry
vldken (259 nm), coz vede k lepsi bunécné proliferaci, soucasné se objevuji koralkové
defekty s nizkou koncentraci. Na ndsledujicim obr. 21 (b) jiz PCL neobsahuje zadné
koralkové defekty, ale existuje mnoho vlaken s nizkym primérem 100-300 nm,
sttedni primér vlaken je 740 nm, coz mize vést k nerovnomérnému rastu bunék
na povrchu. Obr. 21 (¢) ukazuje, ze stfedni prumér vlakna je 1252 nm, vlakna mensi

nez 700 nm nejsou pozorovana.

Obr. 21 SEM snimky vldkennych vrstev PCL pfipravenych jehlovym elektrostatickym

zvlakfiovanim v riznych koncentracich (a) 10, (b) 15, (c) 20, hm. %, rozpoustédlovy
systém dimethylformamid/chloroform, vzddlenost kolektoru 12,5 cm a elektrické

napéti 15 kV. [62]

Dale byla provedena analyza rdstu kmenovych bunék na nanovldkennych
vrstvach PCL pftipravenych z koncentraci 10, 15 a 20 hm. %. In-vitro testovani trvalo
21 dnl. Nejvyssi bunécna viabilita byla pozorovana na vlakenné vrstvé z 15 hm. %
diky hladkym vlaknim a stfednimu praméru o 740 nm podporovala rychly rast (obr. 22).
Vldkennd vrstva PCL o koncentraci 10 hm. % vykazala nizky rtst bunék spojeny
s koralkovymi defekty, které brani bunéénému rustu. Vldkenna vrsrva PCL z koncentrace

20 hm. % vykazala vyssi rychlost rastu bunék nez vlakenna vrstva z 15 hm. % PCL,
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ale vzhledem k vysokému primeéru vlaken to prispélo ke snizeni schopnosti scaffolda

PCL potiebnych pro pfipojeni bunék.

Obr. 22 Scaffold PCL o koncentraci 15 hm. %, nao¢kované kmenovymi butikami

po dobu 21 dna. [62]

2.8 Elektrostatické zvliknovani smési PCL/Zelatiny

Vyrobou biodegradabilnich nanovldkennych scaffoldi ze smési PCL a Zelatiny
pro nervové tkanové inzenyrstvi se ve své studii zabyvala L. Ghasemi-Mobarakeh
a kolektiv. [63] Ke studii pouzili PCL o molekulové hmotnosti Mn 80,000 g/mol
a zelatinu typu A z praseci kiize. Rozpoustédlem byl hexafluoro-2-propanol (HFP).

Pro zvlakfiovani byly pfipraveny roztoky ze smési polymeri PCL a Zzelatiny
rozpusténé v HFP s kone¢nou koncentraci 6 hm. % v poméru PCL/zelatiny 50:50 a 70:30.
Ve studii dosSlo k porovnani orientovanych vldken a ndhodnych vldken. K ziskdn{
orientovanych vldken byl pouzit rotujici disk s rychlosti 1000 ot/min. Pro tvorbu
ndhodnych vldken byla vyuzita hlinikova deska. Zvlaknovani v obou ptipadech probihalo
pfi elektrickém napéti 12 kV a davkovani roztoku 1 ml/h, primér jehly byl 0,4 mm.
Bylo zjisténo, ze se zvySenim koncentrace zelatiny v roztoku se pramér vlaken zmensuje

a snizuje se stupen vyrovnani vlaken (obr. 23). [63]
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Obr. 23 SEM snimky (A) ndhodnych a orientovanych vldken PCL/zelatiny v poméru
50:50 a (B) ndhodnych a orientovanych vldken 70:30 pfipravenych jehlovym
elektrostatickym zvlaknovanim, konecna koncentrace 6 hm. %, rozpoustédlovy systém

hexafluoro-2-propanol (HFP), elektrické napéti 12 kV a pramér jehly byl 0,4 mm. [63]

Diéle byla ve studii sledovdna degradace vldkennych vrstev, a to po dobu dvou
tydni. Béhem studie bylo zjisténo, ze doslo k rychlejsi degradaci smési PCL/Zelatiny
v poméru 50:50 v dusledku zvySeni obsahu Zelatiny ve srovnani se smési PCL/Zelatiny
v poméru 70:30. Déle byl proveden in vitro test. K testu byly vyuzity nervové kmenové
bunky a byla vybrana smés PCL/Zelatiny v poméru 70:30 kvali dobrym mechanickym

vlastnostem a delsi dobé degradace, vhodné pro tkafiové inzenyrstvi.
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Obr. 24 Morfologie bunék C17.2 na nahodnych (A) PCL/zelatina a orientovanych
vldken (B) PCL/zelatina v poméru 70:30 po 6 dnech bunécné kultury. [63]

Obr. 24 (B) ukazal, Ze nervové butiky mohou fidit riist neuritii ve sméru orientace
vlaken, diky cemuz je reprodukce nervovych bunék vyssi nez na obr. 24 (A), kde je vyssi
bunécnd proliferace (tvorba bunéénych skupin). Obr. 24 ukazuji, ze smés PCL/zelatina
dobte podporuje rist neuritt, coz z ni ¢ini slibny biomaterial vhodny pro regeneraci

o

nervu.
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3. Experimentalni ¢ast

Experimentalni ¢ast této bakalarské prace je vénovana vyrobé biokompatibilnich
nanovldken z polymernich roztok(i za pomoci zafizeni Nanospider™ se strunovou
elektrodou. Ddle byla analyzovana morfologie vldken, primér vldken, kontaktni thel
vlaken, viskozita a vodivost roztokid. Pouzitymi biokompatibilnimi materidly pro vyrobu
nanovldkennych vrstev byly poly-e-kaprolakton a zelatina. Biokompatibilni materidly
byly rozpustény v rozpoustédlovém systému slozeného z acetonu, kyseliny octové

a kyseliny mravenci v poméru 1:1:1.

Koncentrace
polymerniho
roztoku 16 hm. %

Polymerni
roztok

Y

Elektrostatické
» zvlaknovani

k. J

Rozpoustédlovy systém

aceton, kyselina octova,
kyselina mravenci

--_"‘-—h\___

—
B

Pomér
rozpouitédlového
systému 1:1:1

il
Teplota 22°C
a vilhkost 41 %5

h 4

Technické parametry

Vzdalenost mezi
zvlaknowvaci elektrodou
a kolektorem 170 mm

L

Elektrické napéti
50 kv

Analyza polymernich vlaken

—

Prumér vilaken
a morfologie
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vidkenné wrstwy

Obr. 25 Postup experimentalni prace.

Viskozita
a vodivost
roztoku polymeru
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3.1 Pouzité chemikalie

Pro tuto praci byl pouzit PCL od spole¢nosti Sigma-Aldrich s Mn 45 000 g/mol
ve formé granuli a Zelatina (GA) typu B ve formé prasku od spolecnosti Sigma-Aldrich,
oba materidly jsou netoxické biodegradabilni materidly pro pouziti v tkanovém
inzenyrstvi. Biokompatibilni materidly jsou podrobnéji popsdny v kapitolich 2.2.2
a 2.2.3. Aceton, kyselina octova, kyselina mravenc¢i od spole¢nosti Penta, byly pouzity
jako rozpoustédlovy systém pro biokompatibilni polymerni materidly. Jejich technické

parametry jsou popsdny v tab. 1.

Tab. 1 Vlastnosti rozpoustédel.

Rozpoustédlo | Bod varu | Hustota Molarni | Chemicky | Parametr | Dipolovy
[°C] [kg/m?3] hmotnost vzorec |rozpustnosti| moment
[g/mol]
Aceton 56,53 0,79 58,08 C3HsO 20,3 2,91
Kys.octovd| 1179 1,05 60,057 C,H40, 21,36 1,74
Kys. mravenéi| 100,8 1,22 46,024 CH-0, 27,9 1,41

3.2 Pouzita zarizeni

3.2.1 Méreni vodivosti

Vodivost byla stanovovdna za pomoci laboratorniho zatizeni Eutech Instruments
CON 510 (obr. 26). Méfeni vodivosti se provadélo pomoci dvou elektrod, které byly
umistény na spodni ¢asti vodivostniho ¢idla. Tyto elektrody byly ponotfeny do kazdého
polymerniho roztoku na 10 sekund, béhem nichz byly vysledky zobrazeny na displeji

meéticiho zafizeni a zapsany.
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Obr. 26 Laboratorni zafizeni pro méfeni vodivosti Eutech Instruments CON 510.

3.2.2 Méreni viskozity

Viskozita byla méfena za pomoci laboratorniho zafizeni Haake Rotovisco 1
(obr. 27). Pro kazdy polymerni roztok byla provedena tfi méfeni, a to z toho divodu,
aby se minimalizovala moznost chyby, protoze kone¢ny vysledek viskozity mize byt
ovlivnén necistotami nebo bublinkami. Maximalni pocet otacek byl stanoven
na 3000 ot/min po dobu 30 sekund. Polymerni roztok byl umistén mezi dvéma valci.
Dolni valec je umistén staticky, na ktery je umistén roztok. Horni valec je postupné
ponofen do roztoku, horni ¢ast se zacne otacet a stanovuje se viskozita roztoku na zakladé

méfeni kroutictho momentu.
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Obr. 27 Viskozimetr Haake Rotovisco 1.

3.2.3 Stejnosmérné elektrostatické zvlaknovani - Nanospider™

Pro vyrobu vldkennych vrstev metodou stejnosmérného zvlakinovani byl pouzit

Nanospider™ se strunovou elektrodou (obr. 28). Jeho princip je popsén v kapitole 2.4.
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Obr. 28 Laboratorni zafizeni Nanospider™ se strunovou elektrodou: 1. strunovy
kolektor; 2. podkladny materidl (spun-bond); 3. strunové elektroda; 4. pumpa

s polymernim roztokem.

Tab. 2 Technické parametry zafizeni Nanospider™.

Technické parametry

Vzdélenost elektrody a kolektoru [mm] | 170

EMW [mm/min] | 20

Velikost pravlaku [mm] | 1

Rychlost odtahového materidlu [mm] | 100

Napéti elektrody [kV]| 50

Napéti kolektoru [kV]| -10

Vlhkost vzduchu [%] | 41

Pokojovi teplota [°C] | 22

3.2.4 Skenovaci elektronové mikroskopie (SEM)

Snimky morfologie vldken byly provedeny pomoci skenovaci elektronové
mikroskopie Tescan Vega3 (obr. 29), pii urychlovacim napéti 20 kV. V kapitole 2.3
byl popsan zdkladni princip skenovaci elektronové mikroskopie a jeho schéma.

Pro kazdou vldkennou vrstvu ziskanou metodou Nanospider™ bylo vyfoceno nékolik
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snimkapfi raznych zvétSenich od 100x do 10 000x za pomoci SEM. Pied vyfocenim
byla vldkenna vrstva pokryta tenkou vrstvou zlata pro lepsi odraz sekundarnich elektrond.

Dalsi zkousky byly pro stanoveni stfednich, maximalnich, minimédlnich hodnot
pruméra a smérodatné odchylky vlidken za pomoci software ImageJ (Wayne Rasband).
Bylo provedeno 100 meétfeni pro kazdou vlidkennou vrstvu. Smeérodatnd odchylka

byla vypocitana ze znalosti po¢tu méfeni a stfednich prameért vldken.

Obr. 29 Skenovaci elektronovy mikroskop Vega Tescan 3 SB Easy Probe.

3.2.5 Méreni kontaktniho ahlu

Za pomoci laboratorniho zafizeni See System E (obr. 30) a kapky glycerolu,

byl méfen kontaktni uhel. Metoda spoc¢iva v naneseni kapky glycerolu pomoci pipety
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na povrch daného materialu, v nasem piipadé nanovlakenné vrstvy, fixovaného
na podlozce, pofizeni jejiho snimku a nasledného zméteni kontaktniho uhlu.

Povrchové napéti glycerolu je 64 mN/m. Na kazdou vldkennou vrstvu vyrobenou
za pomoci zafizeni Nanospider™, bylo naneseno 10x kapek glycerolu na jejich povrch.
Nasledné pomoci laboratorniho zafizeni See System E byl zméfen kontaktni thel

a povrchovi energie.

Obr. 30 Laboratorni zatizeni See System E pro méteni kontaktniho thlu

a povrchové energie.

3.2.6 Sitovani

Sitovanti je stabiliza¢ni proces, ktery vede k tvorbé trojrozmérné struktury vlivem
zvétSeni polymernich fetézcl, nasledné vede ke spojovani fetézci mezi sebou
kovaletnimi vazbami. Vysledek sitovani je: rust odolnosti rozpousténi, chemikalii
a teploty, pokles filtra¢ni schopnosti a rychlost degradace. Vldkenna vrstva ziskavana
za pomoci strunového zafizeni Nanospider™ byla néasledn& zesitovana parami
glutaraldehydu kvuli rozpustnosti Zelatiny ve vode€. Na spodni ¢asti exsikatoru bylo nalito
100 ml glutaraldehydu a na horni ¢ast bylo umisténo sedm vzorkd vldkennych vrstev
v raznych pomérech, nasledné byl exsikator zavien na dobu 24 hodin. Mezi vlakennymi
vrstvami a glutaraldehydem byla umisténa deska s nékolika malymi otvory. Deska slouzi

k tomu, aby vzorek nespadl do kapaliny, a otvory desky slouzi k nerusenému prachodu
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pary glutaraldehydu do vladkenné vrstvy. Zesitovdna vldkennda vrstva parami

glutaraldehydu byla nasledné analyzovéana v ramci kontaktniho thlu a povrchové energie.
3.2.7 Rozpustnost PCL a zelatiny v ruznych rozpoustédlech

Aceton (AC), kyselina octovad (AA) a kyselina mravenci (FA) byly pouzity jako
rozpoustédlovy systém v poméru 1:1:1 pro biokompatibilni polymerni materidly.
K urceni, jak dobfe se dany polymer rozpusti v ruznych pouzitych rozpoustédlech,
byl vytvoren Hanseniv 2D graf. K sestaveni tohoto grafu je tfeba vzit v uvahu takové
parametry jako slozka disperznich sil dd, slozka polarnich sil dp, slozka vodikovych
vazeb dh a interak¢niho poloméru R. V ndsledujici tab. 3 jsou uvedeny parametry
pro rozpoustédla a polymery. Poly-e-kaprolaktonovy interakéni polomér z dostupné
literatury je 7,1, pro zelatinu v dostupné literatute nebyl uveden, pouze slozka disperznich

sil dd, slozka polarnich sil dp a slozka vodikovych vazeb dh. [64]

Tab. 3 Hansenovy parametry rozpustnosti (HSP) pro rozpoustédla,

PCL a zelatinu. [24], [64 — 66]

oh op od
Kyselina octova 13,5 8,0 14,5
Kyselina mravenci 16,6 11,9 14,3
Aceton 11,7 5,3 15,7
PCL 8,2 7.3 17,7

Zelatina| 16,57 6,08 22,99

Vsechny tii parametry (dh, dp, dd) a interak¢ni polomér se pouzivaji k vytvoreni
3D Hansenova grafu, ale pouze pomoci dp a dh a interak¢niho poloméru R mazeme
vytvofit 2D Hansentiv graf. HSP pro aceton/kyselinu octovou/kyselinu mravenci

(v poméru 1:1:1): dh=13,9 MPa'’?; 9p=8,38 MPa'?.
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Obr. 31: Hansentv 2D graf rozpustnosti PCL a zelatiny sestaveny na zakladé€ oh, dp a R.

Obr. 31 predstavuje 2D model, ktery byl sestaven na zakladé dvou parametra:
slozka polarnich sil a slozka vodikovych vazeb. Parametr slozka disperznich sil je pouzit
pro sestaveni 3D modelu. Interakéni polomér R se pouziva k oznaceni oblasti. Pokud
do této oblasti vstoupi rozpoustédlo, rozpusti tento polymer. Z vysledného grafu vidime,
ze kyselina octovd, kyselina mravenci a aceton v pomeéru 1:1:1 jsou schopny rozpustit
poly-g-kaprolakton. Polomér zelatiny nebyl uveden, protoze jeho polomér se v dostupné
literature neuvadi, ale lze predpokladat, ze tento systém rozpoustédel zelatinu rozpusti,

protoze uvedena rozpoustedla jsou umisténa vedle ni. [66]
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3.3 Priprava vzorki polymernich roztoka, vyroba a testovani

vlakennych vrstev

3.3.1 Priprava vzorku polymernich roztoki a vyroba vlakennych vrstev

Byly vybrany dva polymerni materialy (Zelatina a PCL) a jejich smé&s v poméru
1:0, 3:1, 2:1, 1:1, 1:2, 1:3 a 0:1. Tyto polymery se pouzivaji v tkafilovém inzenyrstvi,
zejména pro regeneraci kosti. Poly-g-kaprolakton ve formé granuli, Mn 45 000 g/mol
od spole¢nosti Sigma-Aldrich, druhy polymerni material, Zelatina (GA) typu B ve formé
prasku byla také od spole¢nosti Sigma-Aldrich. Tyto polymerni materidly byly
rozpustény v rozpoustédlovém systému z kyseliny octové, kyseliny mravenci a acetonu
(od spolecnosti Penta) v poméru 1:1:1 na magnetickém michadle po dobu 24 hodin.
Béhem zvlakniovani polymernich roztokli o koncentraci 10, 12,14 a 16 hm. % ze smési
PCL/zelatiny v poméru 1:1, se podafilo vyrobit vlakennou vrstvu s riznym poctem kapek
roztoku na povrchu. Ze srovnani vrstev vyplynulo, ze nejvhodnéjsi pro dalsi experimenty
je koncentrace odpovidajici 16 hm. %. Nasledné byla u polymernich roztoki s konecnou
koncentraci 16 hm. % a raznymi poméry PCL a Zelatiny méfena viskozita a vodivost.
Viskozita namichaného roztoku byla méfena na zafizeni Haake Rotovisco 1 a vodivost

byla métfena na zatizeni Eutech Instruments CON 510, vysledky v tab. 4..

Tab. 4 Hodnoty vodivosti a viskozity naméfené u 16 hm. % roztoku Zzelatiny (GA),

PCL a jejich smési.
Testované | PCL/GA | PCL/GA | PCL/GA | PCL/GA | PCL/GA | PCL/GA | PCL/GA
vzorky 1:0 3:1 2:1 1:1 1:2 1:3 0:1
Viskozita
[Pa.s] 0,0071 0,0796 0,1026 0,0977 0,1088 0,1251 0,1371
Vodivost
[1S] 36,06 464 549 722 985 1558 1975

Nasledné probihalo zvlakfiovani za pomoci zafizeni Nanospider™ (obr. 28),
princip zafizeni byl popsan jiz v kapitole 2.4. Z tab. 1 je patrné, ze bod varu kyseliny
octové a kyseliny mravenci je vySSi nez 100 stupnt, protoze kyselina octova
a kyselina mravenci jsou netekavé latky diky svym vodikovym vazbdm a karboxylovym

skupindm. Vysoky bod varu maji netékavéjsi latky, z cehoz lze usoudit, ze stoji
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za to pouzit vysS§i napéti, aby se snadné&ji odpaftily z polymerniho roztoku pro vyrobu
suchych vldken.

Z toho divodu bylo béhem zvlakfiovani polymerniho roztoku elektrické napéti
elektrody 50 kV, ostatni technické parametry zafizeni Nanospider™ jsou uvedeny
v tab. 2.

Ddle v experimentalni ¢asti pomoci mikroskopu SEM a software
ImageJ (Wayne Rasband) byla analyzovana vysledna vlakna na morfologii a pramér.
Nasledné vlakenna vrstva byla zesitovana parami glutaraldehydu, poté za pomoci kapek
glycerolu a mechanismu pro méteni kontaktniho uhlu byly ziskdny hodnoty kontaktniho
thlu a povrchové energie povrchli. VSechny ziskané vysledky jsou pro lepsi pochopeni

zobrazeny ve formé obrazki a tabulek.
3.3.2 Prumér vlaken

Pomoci mikroskopu Vega Tescan 3 bylo naméfeno 100 méfeni pro kazdou
vldkennou vrstvu ke stanoveni primérného, minimalniho a maximdlniho praméru

ziskanych vldken. Byla také stanovena smérodatna odchylka naméfenych hodnot (tab. 5).

Tab. 5 Hodnoty priméri vlaken vyrobenych za pomoci zafizeni Nanospider™:
X [nm] — stfedni hodnota priméru vlaken, min [nm] — minimalni hodnota primeéru,

max [nm] — maximalni hodnota priméru, s [nm] — smérodatna odchylka praiméru vlaken.

Vzorek Pomér X [nm] min [nm] | max [nm] s [nm]
PCL/GA 1:0 262 72 635 126
PCL/GA 3:1 285 127 708 159
PCL/GA 2:1 298 158 715 154
PCL/GA 1:1 319 126 821 127
PCL/GA 1:2 338 110 780 117
PCL/GA 1:3 346 80 1009 108
PCL/GA 0:1 387 156 1511 247
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SEM MAG: 500 x Date(m/d/y): 0810721 TUL Liberec KNT SEM MAG: 5 00 kx Date(m/d/y): O8/10/21 TUL Liberec KNT

Obr. 33 A a B: SEM snimky vrstvy ze Zelatiny. Méfitko snimkd A je 100 um
aBje 10 pm.

Nejprve byly analyzovany Cisté roztoky polymert zelatiny a PCL pfipravené
pomoci technologie Nanospider™. Z obr. 32 a 33 lze vypozorovat rozdily v morfologii
a pruméru vlaken, Cisty PCL ma velké mnozstvi defektd, ale stfedny primeér vliken
je mensi nez u Cisté zelatiny, coz je zpusobeno nizkou viskozitou roztoku cistého PCL

(tab. 4).
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SEM MAG: 500 x Det: SE SEM MAG: 5.00 kx Det SE
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Obr. 34 A a B: SEM snimky vrstvy ze smési PCL/GA v poméru 1:1. Méfitko snimku A

{4

)

je 100 uma B je 10 um.

Druh4 ¢ast experimentu jsou vldkna, kterd vznikla ze smési PCL/GA v poméru
1:0, 3:1, 2:1, 1:1, 1:2, 1:3 a 0:1. Obr. 34 (A-B) prezentuje hladkd vldkna bez defekt,
ale pri zvétseni 500x na povrchu materidlu mizeme vidét né€kolik koralkovych defektt
a n¢kolik malych kraterti, davodem musi byt neodpareny roztok. Stiedni hodnota vlaken
vzniklych ze smési PCL/GA v poméru 1:1 ma podobny prumér jako vldkna z Cisté

zelatiny (tab. 4).
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SEM HV: 200 kV WD: 1596 mm Leveelgpee VEGA3 TESCAN SEM HV: 200 kV WD: 1591 mm VEGA3 TESCAN|
SEM MAG: 500 x Det: SE SEM MAG: 5.00 kx Det SE
SEM MAG: 500 x  Date(m/dly): 08/10/21 TUL Liberec KNT SEM MAG: 5.00 kx  Date(m/dly): 08/10/21 TUL Liberec KNT

Obr. 35 A a B: SEM snimky vrstvy ze smési PCL/GA v poméru 2:1. Méfitko snimka A

je 100 uma B je 10 um.

SEM HV: 20.0 kV WD: 1584 mm VEGA3 TESCAN SEM HV: 200 kV WD: 15.84 mm 11| HENS VEGA3 TESCAN|
SEM MAG: 500 x Det: SE SEM MAG: 5.00 kx Det: SE
SEM MAG: 500 x  Date(m/d/y): 08/10v21 TUL Liberec KNT SEM MAG: 5.00 kx  Date(m/dly): 08/10/21 TUL Liberec KNT

Obr. 36 A a B: SEM snimky vrstvy ze smési PCL/GA v poméru 3:1. Méfitko snimka A

je 100 uma B je 10 um.

V nésledujicich snimcich SEM jsou vldkna ze smési PCL/GA v poméru 2:1 a 3:1.
Z tab. 4 je patrné, ze pii zvySujicim se zastoupeni PCL ve smési doSlo u stiedni hodnoty
vldken a viskozity roztoku k poklesu. Ddle snimky neukdzaly zadné koralkové defekty
a kratery, ale doslo ke slepeni vldken mezi sebou misto kapek, divodem zvySujicim

se zastoupeni PCL ve smési roztoku (obr. 36 (A a B)).
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SEM MAG: 500 x Det: SE 100 pm SEM MAG: 5.00 kx Det: SE
SEM MAG: 500 x Date(m/dly): 08/10/21 TUL Liberec KNT SEM MAG: 5.00 kx  Date(m/d/Yy): 08/10/21 TUL Liberec KNT

Obr. 37 A a B: SEM snimky vrstvy ze smési PCL/GA v poméru 1:2. Méfitko snimka A

je 100 yma B je 10 pm.

& Ve L v
SEM HV: 200 kV WD: 15.88 mm VEGA3 TESCAN  SEM HV: 20.0 kV WD: 15.92 mm L VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: SE SEM MAG: 5.00 kx Det: SE 10 pm
SEM MAG: 500 x  Date(mVdly): 08/10/21 TUL Liberec KNT SEM MAG: 5.00 kx  Date(m/dy): 08/10/21 TUL Liberec KNT

Obr. 38 A a B: SEM snimky vrtsvy ze smési PCL/GA v poméru 1:3. Méfitko snimka A
je 100 yma B je 10 pm.

Nésledujici snimky SEM ukazuji smé€s PCL/GA v poméru 1:2 a 1:3.
Z tab. 5 je patrné, ze stfedni hodnota ziskanych vlaken je stejna, lisi se pouze maximalni
pramér vlaken v dasledku zvySujiciho se zastoupeni zelatiny, také se zvySuje viskozita
roztoku. Na obr. 38 (B) je mozné pozorovat koralkové defekty, a na obr. 38 (A) vidime

na povrchu vlaken kratery. Divodem je to, Ze ¢ast roztoku se neodpafila.
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3.3.3 Kontaktni dhel

Kontaktni dhel vlakennych vrstev byl méfen 10x pro kazdou vldkennou vrstvu
pomoci See System E, diky némuz miZeme kontaktni tthel zméfit. Metoda spociva
v naneseni kapky glycerolu (v na§em piipad€) pomoci pipety na povrch daného materidlu,
v naSem piipad€ nanovlakenné vrstvy, fixovaného na podlozce, pofizeni jejtho snimku
a nasledného zmeéreni kontaktniho dhlu. Pfed méfenim kontaktniho tthlu probihal proces
sifovani parami glutaraldehydu po dobu 24 hodin. Divodem pro to je fakt, ze zelatina

je rozpustnd ve vode, proto jsme potiebovali zménit morfologii ziskanych vldken.

Obr. 39 Kontaktni tihel vlakennych vrstev PCL, Zelatiny (GA) a jejich smési v riznych
pomérech: (A) PCL/GA v poméru 1:0, (B) PCL/GA v poméru 3:1, (C) PCL/GA v poméru
2:1, (D) PCL/GA v poméru 1:1, (E) PCL/GA v poméru 1:2, (F) PCL/GA v poméru 1:3,
(G) PCL/GA v poméru 0:1.

Ziskané vysledky ukazuji, ze se zvySujicim se zastoupeni Zelatiny klesd kontaktni
thel v disledku aminoskupin a karboxylovych skupin. Cisty PCL ma primérny kontaktni

thel 55,6 °, nejvyssi ze vSech vzorku.
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Dal§im faktorem, ktery ovliviiuje kontaktni thel, je povrchova energie.
Povrchova energie je rozlozeni molekul a jejich interakce s povrchem. Existuje mnoho
rovnic pro vypocet povrchové energie. Jednou z nejbéznéjSich je Li-Neumannova
a Kwok-Neumannova. Divodem je, Ze pro tuto rovnici se pouziva jedna kapalina,
na rozdil od jinych rovnic, jako naptiklad Acido-Bazickd. [68] Vysledky povrchové
energie byly ziskany pomoci softwaru, ktery byl pouzit k ziskani vysledkt kontaktniho

thlu. Rovnice pouzita timto softwarem byla Kwok-Neumannova (obr. 40).

Ya= Yt Ya—2VY4 Y. (1—0,0001057(y, —y..))

Obr. 40 Kwok-Neumannova rovnice. [67]

K ziskani vysledkt byly pouzity znalosti o kontaktnich dhlech a povrchovém
napéti kapaliny. Vysledky kontaktnich Ghli na vldkennych vrstvach jsou zobrazeny
na obr. 39. Povrchové napéti glycerolu z dostupné literatury je 64 mN/m. Vypocitané

hodnoty povrchové energie jsou uvedeny v tab. 6.

Tab. 6 Hodnoty povrchové energie, které byly vypocitany podle Kwok-Neumannovy

rovnice.
Hodnoty povrchové energie
Tflsztor‘{(a“e PCL/GA | PCL/GA | PCL/GA | PCL/GA | PCL/GA | PCL/GA | PCL/GA
orky 1:0 3:1 2:1 1:1 12 13 0:1
Povrchova
- 4334 | 48,11 48,21 49,27 52,97 56,09 55,46
[mJ/m?]

Ziskané hodnoty povrchové energie pomoci Kwok-Neumannova modelu ukazuji,
ze vlakenné vrstvy vyrobeny za pomoci stejnosmérného zvlaknovani jsou hydrofilni.
Vysledek toho, ze vldkennd vrstva ma hydrofilni charakter, potvrzuje i kontaktni thel.
Z tab. 5 vyplyva, Ze stfedni hodnota priméru vlaken ze smési PCL/GA v poméra 1:2
a 1:3 je podobny, ale kontaktni thel obou vzorka se lisi, z ¢ehoZz lze usoudit, Ze pramér

vlaken nevede ke zméné kontaktniho thlu.
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Jak jiz bylo zminéno v kapitole 2.2.2, PCL je hydrofobni, ale v experimentaln{
Casti byla ziskana vldkennd vrstva s hydrofilnim povrchem. V nasem ptipadé vldkenna
vrstva PCL méla kontakni uhel 55,6°, nasledné vldkenna vrstva PCL byla zesitovana
parami glutaraldehydu, protoze bylo potieba zjistit, jak ovliviiuje glutaraldehyd kontakni
uhel. Po sitovani meéla vlakennd vrstva kontaktni dhel 53,9°, coz znamena,
ze glutaraldehyd neovliviiuje kontaktni thel.

L. Tiyek a kolektiv se ve své praci vénovali vlivu elektrického napéti a koncentrace
roztoku na zménu kontaktniho thlu vlakenné vrstvy z PCL. Pro vyrobu vlakennych vrstev
z PCL byly pouzity polymerni roztoky o koncentraci 4-24 hm. %, rozpustény
v rozpoustédlovém systému chloroform/etanol. Pro zvlaknéni kazdého polymerniho
roztoku byla pouzita tfi elektricka napéti 20 kV, 25 kV a 30 kV.
PCL o koncentraci 4 hm. % mél hydrofobni charakter s kontaktnim thlem 112°, PCL
o koncentraci 24 hm. % zménil hydrofobni na hydrofilni charakter s kontaktnim uhlem
68 °. Ziskané vysledky ukazuji, ze se zvySujici se koncentraci polymerniho roztoku
se podafilo kontaktni thel vyrazné zmensit. [68]

A. Manakhov a S. Permyakova se se svymi skupinami vénovali vyrobé PCL
pomoci zafizeni Nanospider™ NSLAB 500. V obou pracich byly pouZity stejné
parametry pro zvlaknovani PCL. PCL byl pfipraven v rozpoustédlovém systému
slozeném z kyseliny octové a kyseliny mravenéi v poméru 2:1,
konecna koncentrace PCL dosahovala 9 hm. %. Pro vyrobu nanovlaken PCL bylo pouzito
zafizeni Nanospider™ NSLAB 500 firmy ELMARCO (Ceska republika), pfi¢emz
vzdalenost zvlaknovaci elektrody od kolektoru ¢inila 20 cm a elektrické napéti 55 kV.
Kontaktni dhel vodni kapky v praci Manakhov byl 120°, v praci Permyakova byl 104°.
Nanospider™ je stejnosmérné zvlakiovani, diky némuz miize povrch materialu ménit
orientaci svych molekul, ¢imz vznikaji polarni skupiny, které ochotné interaguji s vodou
nebo jinou kapalinou. [11], [69]

Dal§im parametrem, ktery méni kontaktni uhel, jsou rozpoustédla.
J. Dias a P. Bartolo ve své studii popsali dvé rozpoustédla aceton a kyselinu octovou
s triethylaminem. Vysledky ukézaly, ze pfi pouziti acetonu mél poly-e-kaprolakton

kontaktni thel 101°, pfi zmeéné rozpoustédla se kontaktni thel snizil na 83°. [70]
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4. Zavér

Predlozené bakalarské prace se zabyva vyrobou a fyzikdlnimi vlastnostmi
nanovlakennych vrstev ze smési biokompatibilnich materiald — poly-e-kaprolaktonu
(PCL) a zelatiny (GA), tedy vrstev potencialné pouzitelnych v tkanovém inzenyrstvi.
PCL je biodegradabilni polymerni materidl, s dobrymi mechanickymi vlastnostmi.
Jeho dlouha doba rozkladu a hydrofobni charakter v§ak omezuji jeho pouziti, jmenovité
v tkanovém inzZenyrstvii GA mé na rozdil od PCL opacné vlastnosti, nizkou dobu
degradace a hor§i mechanické vlastnosti, a zaroveri je superhydrofilni. Vhodna
kombinace PCL a GA umoziiuje vyuzit vyhod i nevyhod obou latek a vyrobit scaffold
s hydrofilnim charakterem, kontrolovanou dobou rozkladu a dobrymi mechanickymi
vlastnostmi, ktery zaroven nevyvolava imunitni odezvu organismu.

V ramci hledani nejvhodnéjsiho poméru obou latek v polymernim roztoku
byly pfipraveno nekolik laboratornich vzorkid. Konkrétné se jednalo polymerni roztoky
s kone¢nou koncentraci 16 hm. % lisici se riznym podilem PCL a GA ve smési. Zvolené
hmotnostni poméry PCL/GA odpovidaly hodnotam 1:0, 3:1, 2:1, 1:1, 1:2, 1:3, 0:1.
Ziskané laboratorni vzorky byly zvlaknény pomoci zafizeni Nanospider™. Nasledn&
jsme za pomoci skenovaciho elektronového mikroskopu pofidili snimky vldkennych
vrstev za uCelem analyzy morfologie a priméru vlaken. Ze analyzy snimkt a hodnot
vlaken vyplynulo, ze ¢im vys§i je zastoupeni PCL v roztoku, tim vice defektd
mé vlidkenn vrstva. S obdobnou situaci jsme se ale setkali i u Zelatiny. Cim vyssi
bylo zastoupeni GA v roztoku, tim vy$si byl pramér vlaken a pocet defektd. Nejlepsich
hodnot sledovanych parametri bylo dosazeno pii pomérech PCL/GA danych hodnotami
I:1al:2.

Predmétem dalsiho zkoumani byly kontaktni dhel a povrchovad energie
vlakennych vrstev. Vzhledem k tomu, ze Zelatina je rozpustna ve vodé, zesitovali jsme
vlakennou vrstvu pisobenim par glutaraldehydu po dobu 24 hodin. Vysledné hodnoty
kontaktniho uhlu a povrchové energie ukazaly, ze ¢im vyssi je zastoupeni Zelatiny,
tim mensi je kontaktni thel a vys$si povrchova energie. Je to disledek pfitomnosti amino
a karboxylovych skupin Zelatiny.

Vsechny vlakenné vrstvy ziskané z roztoku s posledné uvedenymi poméry maji
hydrofilni charakter, diky ¢emuz jsou schopny podpofit adhezi bunék. Hydrofilnost
povrchi mulze souviset s metodou stejnosmérného zvlaknovani, rozpoustédlovym

systémem a koncentraci polymerniho roztoku. ZlepSeni morfologie vlaken je mozné
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potencialné ziskat zménou systému rozpoustédel, koncentrace roztoku, elektrického
napéti, pripadn€ vzdalenosti mezi elektrodou a kolektorem.

Pro dal$i experimenty je vhodné vybrat vlakenné vrstvy vyrobené ze smési PCL
a GA v poméru 1:1 a 1:2, protoze maji nejmensi pocCet defektd. Na téchto vrstvach

tak lze provadét reprezentativni toxikologické testy a méfeni porozity.
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