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ABSTRAKT

Technologie drawing je zalozena na vyrobé¢ jednotlivych mikro az nanovlaken, coz ma
velky potencidl zejména pro tkanové inZzenyrstvi, kdy je mozné vyrabét vldkenné nosice
S presn¢ definovanou strukturou. Tato prace je zaméfena na piipravu vlaken tazenych

metodou drawing a optimalizaci vyrobniho procesu.

V ramci experimentalni casti prace byl sledovan vliv homogenizace polymerniho
roztoku na vyrobni proces vladken. Pro ptipravu roztokii a naslednou vyrobu vlaken byly
pouzity polymery polykaprolakton (PCL) a kopolymer polykaprolaktonu a kyseliny
polymlééné (PLCL). Homogenizace roztoku byla experimentalné zjiStovana pomoci
viskozity a nasledné morfologie vyrobenych vldken. Z jednotlivych roztokd byly
V ramci optimalizace testovany i mechanické vlastnosti vldkennych svazkii. Z vysledkil
vyplyva, ze srostoucim intervalem homogenizace polymerniho roztoku se primeéry

vlaken vice ptiblizuji Gaussovu rozdéleni a jejich rozptyl se snizuje.

Dale byla prace zaméfena na jednu z moznych modifikaci vyroby vlaken metodou
drawing. Konkrétn¢ na taZeni vlaken z volné hladiny polymerniho roztoku popiipadé
taveniny misto z polymerni kapky. VIdkna vyrobend jednotlivymi metodami byla
nasledné¢ morfologicky porovnana, kdy nejvys$si homogenitu po délce vykazovala

vlakna tazena z volné hladiny polymerni taveniny.

Kli¢ova slova

Drawing, polykaprolakton, poly(laktid-co-e-kaprolakton), morfologie vlaken, viskozita,

mechanické vlastnosti vlaken, tkanové inzenyrstvi, vlakenny nosic (scaffold)



ABSTRACT

The drawing technology is based on the production of individual micro even nanofibers,
which has great potential mainly for the tissue engineering, when it is possible to
produce fiber scaffold with an accurately defined structure. This thesis is focused on
preparation fibers by method called drawing and optimalization fiber production

process.

In frame of the experimental part of this thesis there was monitored an influence of
homogenisation the polymer solution on the production process of fibers. For the
preparation of the solution and resulting fiber production there were used
polycaprolactone (PCL) polymer and polycaprolactone and polylactic acid (PLCL)
copolymer. Homogenization of the solution was experimentally determined with help of
viscosity and subsequent morphology of the produced fibers. From the individual
solutions there were in frame of the optimisation tested also the mechanical
characteristics of fibers bundle. The results show, that in connection with a growing
interim of homogenisation of polymer solution the fibers diameters approaching more

closer of the Gaussian distribution and their scattering decreases.

Further, the thesis was focused on one of the possible modification in fiber production
used by method drawing. The modification was specifically, of the draw the fibers from
the free surface of the polymer solution or melt instead of a polymer droplet. The fibers
produced by the individual methods were then morphologically compared, when the
highest homogeneity along the length of the fibers drawn from the free-flowing polymer

melt.

Keywords:

Drawing, polycaprolactone, polycaprolactone, poly (lactide-co-caprolactone), fiber

morphology, viscosity, mechanical characteristic of fibers, tissue engineering, scaffold
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SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK

PCL Polykaprolakton

PLCL Poly(laktid-co-g-kaprolakton) = kopolymer

polykaprolakronu

PVA Polyvinylalkohol

PLA Kyselina polymlécna

PGA Polyglykolid

PTFE Polytertrafluoretylen

PUR Polyuretan

PLLA Poly(L-laktid)

PLGA Kyselina poly(laktik-co-glykolova)
PEG Polyetylenglykol

AFM Mikroskop atomarnich sil

SEM Skenovaci elektronovy mikroskop
DSC Diferencialni skenovaci kalorimetrie
hm% Hmotnostni procenta

PEO Polyethylenoxid

PMMA Polymetylmetakrylat

Mw Molekulova hmotnost
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UvVoD

V dnesni dob¢ existuje nékolik metod piipravy orientované vldkenné vrstvy, kdy
priméry vzniklych vldken dosahuji mikro az nano rozmér. OvSem vyroba jednotlivych
mikro/nanovlédken je stale velmi komplikovana. Jednou z metod vyroby jednotlivych
vldken je technologie drawing. Tato metoda je zaloZena na tazeni jednoho vlakna
z kapky polymerniho roztoku nebo taveniny, ¢imz umoziluje vyrobu libovolné
prostorové orientovanych struktur s definovanym pocétem vlaken. Vyroba
individualnich vlaken otevirda mnohé moznosti potencialni aplikace téchto vlaken, od
elektroniky az po medicinu, kdy zvlast velky potencial pro tyto vldkna ptedstavuje

vyroba scaffoldd pro tkdnové inzenyrstvi.

Teoretickd cast prace se zabyva uplatnénim prostorové orientovanych vladkennych
struktur do tkanového inzenyrstvi. Dale se zabyva vybranymi metodami zvldkiovani
prostorové orientovanych mikro a nanovlaken a podrobnym popisem vyrobniho procesu
tazenych vldken metodou drawing. Jsou zde rozebrany vybrané charakteristiky vlaken a

metody jejich zjiStovani.

Cilem této prace je blizsi charakteristika vzniklych vldken a mozné modifikace
vyrobniho procesu. Experimentalni ¢ast je zaméfena na charakterizaci polymerniho
roztoku PCL, tedy jeho viskozitni chovani v prubéhu piipravy ke zvlaknovani,
morfologické vlastnosti vzniklych vldken a jejich mechanické chovani ve svazku
vlaken. Druha ¢ast se zabyva modifikaci technologie drawing, kdy je polymerni kapka
nahrazena volnou hladinou polymerniho roztoku. V ramci tazeni vlaken z volné hladiny
polymerniho roztoku byl proveden experiment tazeni nekone¢ného vlakna z polymerni

taveniny.
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TEORETICKA CAST

1 TKANOVE INZENYRSTVIi

Lidsky organismus je velmi slozity systém, vV némz neustale dochazi k regeneraci tkani.
Pokud ovsem dojde k vys$Simu poskozeni tkan¢€, vlivem nemoci ¢i zranéni, se kterym
se organismus nedokdze vypotadat sam, je vétSinou nutné chirurgicky tkan nahradit.
Néhrady tkané jsou vétSinou feSeny transplantacemi, at’ uz se jedna o autotransplantace
(z vlastniho téla), allotransplantace (z jiného téla stejného zivociSného druhu) nebo
xenotransplantace (z jiného zivocisného druhu) (O’Brien, 2011). Allotransplantace
a xenotransplantace ovSem pfinaseji mnoho nevyhod jako napf. reakce imunitniho
systému (zanét), nizka dostupnost transplantatti, pfenos nemoci, apod. Tkanové

inzenyrstvi je alternativnim feSenim téchto problému (Chen, Liang and Thouas, 2013).

Tkéanové inzenyrstvi je multidisciplinarni obor, ktery spojuje hned nékolik odvétvi
Z oblasti materidlovych véd, biologie, mediciny, inzenyrstvi, apod. Cilem tkanového
inzenyrstvi je vyvoj biologickych nahrad, které slouzi k podpote a regeneraci poskozené

tkané za ucelem obnoveni funkce tkani, ptipadné celych organt (Howard et al., 2008).

Scaffold, tkanovy nosi¢, by mél svymi vlastnostmi, materidlovym slozenim
a strukturou, podporovat adhezi a proliferaci bunék, popf. jejich diferenciaci. Chemické
U struktury se jednd pfedevS§im o morfologii povrchu (€lenitost, pdrovitost, atd.).
Chemické slozeni urcuje kompatibilitu s buiitkami dané tkané. Primarni funkci
tkadnového nosice je vytvoreni vhodného prostiedi, které co mozné nejvice napodobuje
strukturu tkang, pory umoziujici prorastani bunék, angiogenezi (novotvorba krevnich
kapilér) a difuzi potfebnych Zivin a metabolitii v celém objemu nosice (O’Brien, 2011;

Chen, Liang and Thouas, 2013).

Vytvoteny scaffold je do téla pacienta implantovan dvéma zplsoby, a to pifimou
implantaci scaffoldu nebo je nejprve osazen pfislusnym typem bunék nahrazované
tkdn€ a az poté implantovan do téla pacienta, jak je zndzornéno na obrazku 1. Pfimou
implantaci vkladdme jiz vhodné€ vytvoteny scaffold, ktery mize obsahovat aktivni latky
nebo 1éCiva, pricemz k regeneraci tkan¢ dochazi vlivem prorastani bunék na povrchu

nebo do vnitini struktury scaffoldu z okolni zdravé tkan¢ (Howard et al., 2008).

13



kultivace bunék

) izolace bunék
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rast tkané

Obrazek 1: Schéma procesu tkanového inzenyrstvi, prevzato z (Vojtova et al., 2015).

Pro implantaci scaffoldu s osazenymi bunikami jsou v prvnim Kroku odebrany buiky od
pacienta nebo darce. Odebrané bunky jsou izolovany podle pozadovaného typu
a nésledné jsou kultivovany. DalS§im krokem je osazeni pfedem vytvorené¢ho scaffoldu
izolovanymi buiikami a jejich nasledna kultivace na nosici. Pro zlep$eni rustu bunék se
mohou ptidavat podplrné faktory (ristové faktory, nanocastice, 1é¢iva). Posledni fazi je

implantace scaffoldu s 0sazenymi buiikami do téla pacienta (Singh et al., 2016).

1.1 Materialy pouzivané v mediciné a tkanovém inZenyrstvi

V mediciné a tkdlovém inZenyrstvi je vyuzivano biomateriald, které miZeme rozdélit
do n¢kolika zakladnich skupin od kovit, keramiky a rtiznorodych polymera az po jejich
libovolnou kombinaci. Kovy se vyuzivaji pfedev§im pro nahrady tvrdych tkani, jako
jsou kosti a chrupavky. Keramika je nejcastéji pouzivana jako zubni implantaty diky
svym dobrym mechanickym vlastnostem, chemickym stilostem a odolnostem
a minimalni tepelné roztaznosti. Polymerni materidly jsou v zéavislosti na pouZzitém
materidlu vhodné jak pro nahradu tvrdych tkéani, napf. kompozitni kloubni nahrady
z uhlikovych vldken, tak i pro ndhradu mékkych tkani, napt. v podobé hydrogelu,
porézni (houbovité) nebo vlakenné struktuie (Ratner et al., 2013; Turnbull et al., 2017).

Vybér materialu zavisi prvotné na aplikaci a funkci tkanové nahrady. Nasledné vybér
zavisi na biokompatibilit¢ materialu sorganismem, zejména pak material nesmi
vyvolavat nezadouci imunitni reakce (zanéty). V zavislosti na aplikaci v organismu
musi byt material biodegradabilni nebo inertni. Biodegradabilni material je v organismu

plné rozlozitelny, produkty degradace musi byt netoxické a nasledné organismem
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snadno vyloucené (Barnes et al., 2007). Biodegradabilita je dulezitd zejména pro
scaffoldy uréené¢ k ndhradé meékkych tkéni, kdy nosi¢ poskytuje buitkkdim moznost
vytvorfit si vlastni pfirozenou extracelularni hmotu a regenerovanou tkan neni nutné
nasledné chirurgicky naruSovat z diivodl odstranéni nosice. Inertni material neméni své
chemické a mechanické vlastnosti v pribéhu c¢asu, neboli nepodléhd degradaci

(Gunatillake, Adhikari and Gadegaard, 2003; O’Brien, 2011).

Dalsi diilezitou vlastnosti nosice je mechanické chovani daného materidlu, které by

mélo ptiblizné odpovidat pivodni nahrazované tkani (O’Brien, 2011).

Diky vysoké rozmanitosti materidlového slozeni, moznosti ovlivilovani vyslednych
vlastnosti a rlznorodé zpracovatelnosti, jsou polymery nejvhodnéjSim vstupnim
materidlem. Pro vyrobu scaffold u¢enych pro ndhradu mékkych tkani jsou vyuzivany

polymerni materidly ve formé vlakennych struktur, pén nebo gel (Vojtova et al., 2015).

1.1.1 Vyuziti polymera ve tkafiovém inZenyrstvi

Syntetické polymery jsou uméle vyrobené latky s vysokou molekulovou hmotnosti.
Ptirodni polymery, biopolymery, jsou polymery biologického ptivodu, jsou to prevazné

latky vzniklé v organismu syntézou nizkomolekularnich latek (Howard et al., 2008).

Vyhodou biopolymerti je télu piirozenéjsi struktura makromolekul, ¢imz vysledna
vlakna poskytuji pfirozengj$i povrch pro buniky. Velkou nevyhodou je jejich obtizna
dostupnost, nestabilita v kvalité primarnich zdroji (nizka reprodukovatelnost=rozdilna
molekulova hmotnost, rozdilné vlastnosti) a obtizna zpracovatelnost. Oproti tomu
syntetické polymery maji vyhodu pfedev§im ve snazsi reprodukovatelnosti materialu
a vyssi spektru modifikaci od molekulové hmotnosti po vysledny tvar vldken (Vojtova

etal., 2015).

Mezi nejcastéji pouzivané ptirodni polymery v medicin€ patii celuldza a jeji derivaty,
alginat, chitosan, kolagen a kyselina hyaluronovd (O’Brien, 2011). Mezi syntetické
polymery urCené pro tkanové inzenyrstvi patfi polyvinylalkohol (PVA), kyselina
polymlécna (PLA), polycaprolacton (PCL), polyglykolid (PGA) a dalsi, viz tabulka 1
(Gunatillake, Adhikari and Gadegaard, 2003).
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Tabulka 1: Nejbeznéji pouzivané polymery v mediciné a tkanovém inZenyrstvi
(Gunatillake, Adhikari and Gadegaard, 2003, O’Brien, 2011, Vojtova et al., 2015).

Alginat Obvazovy a kryci material (pro akutni rany)
Celuloza Kozni kryty (popaleniny, akutni zranéni),
2 Kyselina Hyaluronovda  Kozni kryty (antibakteridlni ucinky), o¢ni
E\s kapky, pro farmaceutické tcely
é Chitosan Kozni kryty, kontrolovany transport 1éc¢iv,
g separaéni membrany, antibakterialni natéry
Zelatina Gelové scaffoldy (hejeni ran, nervi, zubu,
kosti, mékkych tkani)
Fibrin Tkanové inZzenyrstvi (kostni, srde¢ni,
’E nervové a oéni tkdné, cévni Stépy)
g Kolagen Vstiebatelné §ici nit¢, hemostatické plsti,
- pro farmaceutické ucely, vyroba geli (TI)
Poly(e-kaprolakton) Sici nité, scaffoldy (porezni-chrupavky,
(PCL) vlakenné-pro mekké svalstvo)
Kopolymer (L-laktid- Sici nité, vlakenné scaffoldy, Fizené
co-caplolakton) PLCL  uvolfiovani 1é¢iv
S Kyselina  polymlééna Vstirebatelné  Sici  nité,  ortopedické
gx (PLA) implantaty (chrupavky, stenty, tyc¢inky,
& Stitky, sitky, Sroubd aj.), vladkenné nosice
(scaffoldy), transport 1éCiv
Kyselina polyglykolova Vstiebatelné Sici nité, fizené uvolhovani
(PGA) 1é¢iv, porézni scaffoldy
Polytertrafluoretylen Cévni nahrady, sitky, srde¢ni pumpy, zubni
(PTFE) vyplné
= Polyvinylalkohol Vlakenné scaffoldy, v oénich kapkach
EENGYN
Polyuretan (PUR) Obvazovy material (absorpce tekutin),
kratkodobé implantaty

V dalsich kapitolach budou blize ptiblizeny polymery, jez byly pouzity v této praci.
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1.1.2 Poly-g-kaprolakton (PCL)

Synteticky polymer poly-e-kaprolakton (PCL) je alifaticky semikrystalicky polyester,

ktery je ptipravovany z cyklického monomeru &-kaprolaktonu polymeraci za otevieni

O
catalyst |
O — =
heat O—CH, 5

Obrazek 2: Schéma vyroby polykaprolaktonu z e-kaprolaktonu, prevzato z
(Vojtova et al., 2015).

cyklu, viz obrazek 2.

PCL ma nizkou teplotu tani, ktera se pohybuje v rozmezi 59-64 °C, a nizkou teplotou
skelného ptechodu, ktery je -60 °C (Woodruff and Hutmacher, 2010). Charakteristické
mechanické vlastnosti jsou nizkd pevnost v tahu (cca 23 MPa) a vysoka hodnota pfi

prodlouzeni do pietrhu (az 700 %) (Nair and Laurencin, 2007).

PCL je hydrofobni polymer. Jeho hydrofobni charakter pfispiva k pomérmné dlouhému
Casovému intervalu degradace (Patricio et al.,, 2013). Degradace PCL probiha
hydrolytickym S$tépenim esterovych vazeb v fetézci, ¢imz vznikaji mens$i a mensi
fragmenty, které jsou pohlceny pii fagocytoze. Pii tomto procesu vSak vznikaji kyselé
produkty, které mohou vést Vv extrémnich ptipadech az k zanétlivym reakcim. PCL
kompletné degraduje béhem 2-4 let v zavislosti na molekulové hmotnosti polymeru. Se
zvySujici se molekulovou hmotnosti se interval degradace prodluzuje. (Ali et al., 1993;

Woodruff and Hutmacher, 2010).

Vyuziti PCL nachazi diky své biokompatibilité, biodegradabilité a netoxickym u¢inkiim
jak materidlu, tak produkti degradace, predevsim v tkanovém inzenyrstvi. Diky
moznosti fizené ovliviiovat degradaci je materiadl vhodny pro kontrolované uvoliiovani
léciv (Woodruff and Hutmacher, 2010). Jednim z moznych vyuziti PCL ve tkafiovém
inZenyrstvi je pfiprava vldkennych scaffoldd. Vldkna Ize vyrobit hned nckolika
metodami a to jak z taveniny, napf. technologii forcespinning, viz kapitola 2.2, tak i
z roztoku, napt. pomoci elektrostatického zvlaknovani, viz kapitola 2.1 (Patricio et al.,

2013). Navic je PCL schvaleny polymer FDA (Food and Drug Administration), jeho
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uvedeni do praxe je tedy méné komplikované, nez pii zavadéni nového polymeru

(Woodruff and Hutmacher, 2010).

Materidly vyrobené z PCL je mozné rizné funkcionalizovat, napi. pro zvyseni afinity
bunék k materidlu se vyuziva povrchovych modifikaci, jako je potazeni vhodnou
vrstvou, uprava laserem nebo enzymy. Dal$i moznou modifikaci je moznost pouziti
kopolymerti nebo vyroba materidlll z polymernich smési (tzv. blendy). Kopolymery
PCL vznikaji kombinaci monomert e-kaprolaktonu s jinymi monomery (napi. kyseliny

mlécné, etylenoxidu, etylenglykolu, vinylchloridu, aj.) (Nair and Laurencin, 2007).

1.1.3 Kopolymer kyseliny polymlécéné a polykaprolaktonu (PLCL)

Polymery jako je PLLA (poly(L-laktid)) jsou diky svym mechanickym vlastnostem,
pfedevSsim niz$i taznosti, nevhodné pro nékteré medicinské aplikace, kde jsou
vyzadovany vysoce pruzné¢ a biodegradabilni materidly. Ptesto je PLLA vhodny
material pro tkanové inZenyrstvi vzhledem ke své biokompatibilit¢ v organismu a
biodegradabilnimu chovani. Z tohoto duvodu jsou vyrabény blendy (v pomérovém
zastoupeni dvou rtznych polymer) nebo kopolymery. Ve tkdnovém inzenyrstvi se
monomery L-laktidu casto kombinuji S monomery e-kaprolaktonu za vzniku
kopolymeru PLCL (Woodruff and Hutmacher, 2010). Polymeraci vznika statisticky
kopolymer (monomery jsou v fetézci nahodné usporadany). Pouzitim rizného poméru
monomernich jednotek lze ovlivnit napt. mechanické vlastnosti nebo rychlost degradace

(Fernandez, Etxeberria and Sarasua, 2012).

CH; 0
G Oy 0 o swiocth / | \/ [
. . OCH OCH,CH,CH,CH,CH,C
120-150¢C for2an “ \
O O C"‘B - a4 \ F

0

-

L-Lactide e-Caprolactone

Obrazek 3: Schéma vzniku kopolymeru PLCL, prevzato z (Ferndndez,
Etxeberria and Sarasua, 2012).

Kopolymer PLCL vznika polymeraci za otevieni kruhu e-kaprolaktonu a L-laktidu,
viz obrazek 3 (Fernandez, Etxeberria and Sarasua, 2012). Struktura vzniklého
kopolymeru zavisi na podminkach syntézy, poméru reagujicich monomeri a pouzitém

katalyzatoru (Fernandez et al., 2013).
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Kopolymer PLCL stejné jako jeho slozky patii mezi degradabilni polyestery. Néhodné
usporddani monomerd v kopolymeru PLCL ma za nésledek nizsi podil krystalické faze,
nez PLCL s pravidelnéjsi strukturou, coz vede zpravidla k rychlejsi degradaci materialu
(Fernandez et al., 2013).

1.2 Rozdéleni scaffoldii urcenych pro nahradu mékkych tkani

Scaffoldy, vyrobené z polymernich materialt, uréené pro nahradu a regeneraci mékkych
tkani jsou z pohledu struktury velmi rozmanité od gelt pies pény (houbovité struktury)

po vlakenné struktury (Vojtova et al., 2015).
1.2.1 Hydrogely

Hadrogely jsou zesitované polymery, jejichZ vnitini struktura je tvofena siti vzajemné
propojenych makromolekul. Sit' mezimolekularnich vazeb je tvofena bud’ chemickymi
vazbami (kovalentni a iontové vazby) nebo fyzikalnimi vazbami (vodikové mistky a
Van der Walsovy sily) (Saarai, 2012). Vlastnosti hydrogelt zavisi pfedev§im na
pouzitém druhu polymeru a koncentraci, na polymerni struktufe, molekulové hmotnosti
a stupné zesiténi (Vojtova et al., 2015). V suchém stavu jsou hydrogely tvrdé a kiehké a
po kontaktu s vodnym prostfedim rychle botnaji, ¢imzZ zvySuji sviij objem a stavaji se
mékkymi. Mira botnani je dana chemickou podstatou polymeru a stupné zesiténi,
nékteré hydrogely botnaji do takové miry, Ze zcela ztraci své mechanické vlastnosti.
Miru botnani mizeme snadno ovliviiovat pfidanim sitovacich latek, kdy vznikéa hustsi

sit’, ktera snizuje miru botnani (Lukas et al., 2008).

Bézné vyuziti hydrogelt je pro vyrobu kontaktnich ¢ocek a podkoznich implantatt
(Lukas et al., 2008). Hydrogely, jako bunény scaffold, pfirozené podporuji transport
zivin 1 odpadnich latek a v jistych pfipadech jsou schopny mechanicky stimulovat
zabudované bunky ve vnitini struktufe gelu a tak napodobovat jejich pfirozené prostiedi

(Vojtova et al., 2015).

Pro ptipravu hydrogelovych scafoldii se vyuziva pfedevsim biodegradabilnich polymeri
schopnych sitovat ve vodném prostiedi. Mezi nejrozsitenéjsi syntetické polymery patii
kyselina mlécnd a jaji kopolymery (PLA a PLGA), polyetylenglykol (PEG)
a polyvinylalkohol (PVA). U pfirodnich materiali je to pfevazné kolagen, zelatina,
alginat chitosan nebo napf. kaselina hyaluronova (Vojtova et al., 2015).
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1.2.2 Porézni scaffoldy

Porézni scaffoldy pfipominaji svou vnitini strukturou pény nebo houby. Vlastnosti
poréznich scaffoldi zavisi na pozitém polymernim materidlu, velikosti a hustoté porta a
na jejich vzdjemném propojeni (oteviené/uzaviené pory). Porovitost materidlu urcuje
zavislost velikosti povrchu scaffoldu a moznosti bunééné adheze. Velikost poru a jejich
propojenost pak urcuje moznost prorustani bunék do vnitini struktury nosice, difuzi a
transport latek nebo distribuci nové vzniklé mezibunééné hmoty (Lukas et al., 2008;
Vojtova et al., 2015).

Pro pfipravu poréznich struktur existuje nckolik postupti, mezi které patii napf.
lyofilizace, odstranéni (vymyvani) porogenu, zpénovani apod. Zvolenim vhodnych
postupll pro pozadovany material lze pfipravit material s orientovanymi poéry. Pro
pripravu orientovanych struktur (pért) se daji pouzit keramické materidly nebo smeési
polymeru a keramickych ¢astic. Pro ptipravu houbovitych struktur s ndhodnou orientaci
pori se pouziva napft. chitosan, kyselina hyaluronova, polydioxan, polyuretany a jiné

(Talukdar et al., 2011).

1.2.3 Vlikenné scaffoldy

Vlakenné scaffoldy jsou charakteristické svou specifickou vldkennou strukturou ktera je
dana zpusobem zpracovani a vyroby mikro nebo nanovlédken. Nejcastéji vyuzivana
vldkenna struktura pto tkanové inzenyrstvi je ve formé nanovlaken (bunééné scaffoldy),
ale v medicinské praxi se bézn¢ setkdvame i stkanymi nebo pletenymi (cévni

implantaty) tkafiovymi nahradami (Vojtova et al., 2015).

Tkané nahrady se vyznacuji vysokou pevnosti, kdy omezujicimi faktory jsou napf.
vazba (osnova/utek), material (nizké pruméry piizi se hife zpracovavaji) atd. V dnesni
dobé se nejcastéji vyuziva tkanych nahrad pro chrupavky, cévy a kloubni implantaty
(v podobé kompozitniho materialu). Pletené scafoldy se vyznacuji vysokou taznosti
a uplatiiuji se napt. jako kylni sitky (osnovni pletenina s velkymi poéry), trubicové
nahrady (cévy, hrtan, pradusnice atd.), ndhrady svali apod. Netkané textilie jsou
charakteristické svym velkym mémym povrchem vlaken svolnou strukturou
a variabilni velikosti port, ktera je ovlivnéna primérem vlaken a jejich hustotou

v plose, resp. v objemu scaffoldu (Lukas et al., 2008). Netkané textilie jsou velmi
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rozmanité at’ uz z pohledu materiald (ptirodni i syntetické) tak technologii vyroby
(mechanicky, aerodynamicky, elektrostaticky atd). Kazda technologie vyroby
netkanych scafoldi zaroven uddva vysokou rozmanitost vyslednych struktur
od ultratenkych nanovlakennych po objemnéj$i mikrovlakenné 3D scaffoldy.
V zavislosti na vybrané technologii a jejich ptipadnych modifikacich je mozné vyrabét
prostorove orientované nebo nahodilé vlakenné struktury (Lukas et al., 2008; Vojtova et

al., 2015).

NejcCastéji vyuzivanad metoda piipravy netkanych vlakennych nosi¢li pro tkanové
inZzenyrstvi je elektrostatické zvlaknovani. Tato metoda je charakteristicka pro vyrobu
vlakennych vrstev, jejichZ vlakna maji pramér od jednotek mikrometrii az po nanometry
(Russell, 2006; O’Brien, 2011). Mimo elektrostatické zvlaknovani se pro vyrobu mikro
a nanovladkennych netkanych nosict uplatiiuji 1 technologie odstfedivého zvlaknovani,
melt-blown nebo naptiklad drawing. Kazda metoda vyrabi vlakenné vrstvy nebo vlakna,
které jsou svymi morfologickymi vlastnostmi charakteristické pro danou technologii
(Russell, 2006; Bajakova et al., 2011).

Netkané scaffoldy nachazeji uplatnéni predevsim jako nahrady mékkych tkani, kozni
kryty, nahrady svalové tkang€, nahrady rohovky, scaffoldy urené pro regeneraci

nervové tkané (experimentalni vyzkum) apod. (Lukas et al., 2008).

21



2 METODY PRIPRAVY PROSTOROVE ORIENTOVANYCH
MIKRO A NANOVLAKEN PRO TKANOVE INZENYRSTVI

Mikro a nanovlakna nasla diky svym specifickym vlastnostem uplatnéni v mnoha
odvétvich. V komeré¢nim primyslu jsou mikro/nano vlakna vyuzivana jako specialni
membrany do odévi, stfeSnich paropropustnych membran, antialergickych ltzkovin,
riznych lesticich utérek, rucniki, apod. V primyslovém vyuziti se jedna predevSim
o filtry pro rizné aplikace, at’ uz vzduchové nebo kapalinové. Velmi nadéjnym oborem

je vyuziti mikro/nano vlaken v medicing a tkanovém inzenyrstvi (O’Brien, 2011).

V dnesni dob¢ existuje hned nékolik metod zvldknovani, pii kterych vznikaji
mikro/nano vlakna. Mezi nejrozsitenéj$i metody patii elektrostatické zvlakinovani, kdy
je pro tvorbu vlakna vyuzito elektrického pole. Tato metoda je jednou
z nejproduktivnéjsich. Metody zvlakinovani, pti kterych se pro vyrobu vldken nevyuziva
elektrického pole, jsou odstredivé zvlaknovani (forcespinning), zvlakinovani z taveniny
skrz trysku (melt-blown), technologie drawing nebo fazova separace, ktera je zaloZena
na rozpustné a nerozpustné slozce bikomponentniho vlakna (Russell, 2006). Dalsi

moznosti vyroby vldkennych struktur je mozna kombinace jednotlivych technologii.

Priméry vldken jsou u kazdé metody ovlivnény pfedev§im technologickym postupem
pii vyrobé. U elektrostatického zvlaknovani vznikaji pfevazné nanovlakna, odstfedivym
zvlaknovanim vznikaji nano i mikrovlakna, technologii melt-blown jsou pftipravovany
spiSe mikrovladkna stejné jako fdzovou separaci. Technologii drawing vznikaji mikro

I nanovlakna v zavislosti na pouZzitém materialu (Russell, 2006; O’Brien, 2011).

Vzniklé¢ vldkenné vrstvy, pfipravené elektrostatickym zvlaknovanim a technologii
melt-blown, jsou spiSe izotropniho charakteru, resp. vlakna jsou prostorové
neusporaddané ukladana na sbérny kolektor béhem vyrovy. Modifikaci téchto kolektort
muzeme U nékterych metod zvldknovani dosdhnout az téméf anizotropnich, prostorove

uspotadanych, vlakennych struktur (Bhardwaj and Kundu, 2010).

Oproti tomu odstredivé zvlakinovani a metoda drawing vytvari vysoce orientovanou
vlakennou strukturu vzniklé vrstvy. Technologie drawing je oproti ostatnim metodam
zcela jedinecna, pii této metodé vznika v jednom kroku jedno mikro/ nanovlakno

(Bajakova et al., 2011).
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2.1 [Elektrostatické zvlaknovani

Pro piipravu vladken elektrostatickym zvlaknovanim je vyuzito vysokého napéti, kdy
vlivem kapilarnich sil a napéti vznika elektricky nabity proud polymerniho roztoku
nebo taveniny. Vldkna vyrobend touto metodou maji primér od jednotek nanometrti az
po n€kolik mikrometri. Polymery vhodné pro elektrostatické zvlaknovani jsou velmi

rozmanité, jak syntetické, tak i ptirodni (Bhardwaj and Kundu, 2010).
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Obrdazek 4: Schéma elektrostatického zviaknovani z jehly-(4) konvencni metoda
zvldknovani, (B) vyroba orientovanych viaken na rotujici kolektor a (C) vyroba
koaxidalnich viaken jadro/plast pomoci specialni zvlaknovaci trysky, prevzato z

(Wang et al., 2016).

Na obrazku 4 jsou schematicky zakresleny nékteré metody elektrostatického
zvlaknovani. Obrazek 4(A) popisuje konvenéni metodu zvlaknovani. Z jehly, na kterou
je ptivedeno vysoké napéti, je vytlacena pomoci davkovaciho zafizeni polymerni kapka,
kterd je elektricky nabijena, pficemz je tvofen tzv. Taylortiv kuzel. Tayloriv kuZzel
se tvofi vlivem rozdilu elektrickych potencial vzniklych mezi nabitou kapkou
a kolektorem, ¢imz dochazi k deformaci kapaliny v podobé kuzele. Ve chvili kdy
elektrické sily prekonaji povrchové napéti kapky polymeru je z Taylerova kuzelu
vytahovan jeden ¢i vice proudu kapaliny, ze kterych se pfi prichodu prostorem mezi
elektrodou a kolektorem odpatuje rozpoustédlo, ¢imz vznikaji vlakna, ktera jsou

nasledn¢ ukladana na kolektor (Sill and von Recum, 2008; Bhardwaj and Kundu, 2010).

V dne$ni dob& je nékolik variant zafizeni pro elektrostatické zvlakinovani, které se
mohou liSit jak uspotfadanim elektroda/kolektor tak tvarem jednotlivych komponent.
Naptiklad zménou kolektoru mizeme ovliviiovat vysledné uspotfddani vzniklych

vlaken, resp. pfi staciondrnim kolektoru ve tvaru desky ¢i struny se vldkna ukladaji
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na podkladovy materidl nahodile. Modifikaci na rotujici kolektor ve tvaru valce ¢i jeho
podob maji vldkna tendenci se orientovat ve sméru otdceni, viz obrazek 4(B)

(Wang et al., 2016).

Jako elektroda lze téz vyuzit mnoho rozmanitych tvarii a uspotadéni, at’ uz se jedna
0 jehlu, rotujici valec (hladky, tvarovany, ojehleny) nebo strunu (jednu nebo vice).
Jednou z variant je i specialn¢ upravena jehlova elektroda pro koaxialni zvlaknovani
znazornéna na obrazku 4(C). Koaxidlni vldkna jsou tvofena ze dvou nesourodych
materidli, pricemz vnéjsi vrstva (plast) slouzi predevsim jako ochrana a vnitini faze je
nosi¢ funkce dle pozadované aplikace, kdy vnitini slozka mize byt jak v pevném stavu
tak v kapalném (Sill and von Recum, 2008). Pro bezjehlové zvlaknovani se vyuziva

zvlaknovani z volné hladiny, tedy elektrodou je rotujici valec nebo struna.

Vzniklé nanovladkenné vrstvy lze vyuzit v riznych oblastech, jsou vhodné jako filtry,
ochranné prvky (interakce s nebezpecnou latkou), scafoldy pro tkanové inzenyrstvi, pro
fizené uvoliiovani 1éCiv (biodegradabilni materidly), pro zdravotnické ucely, apod.

(Wang et al., 2016).

2.1.1 Scaffoldy pripravené elektrostatickym zvlakiiovanim

Elektrostaticky zvldknéné vrstvy s neuspoiddanou strukturou jsou prakticky pouzitelné
pro tkané, jejichz buniky nemusi mit zcela uspotddanou a orientovanou strukturu aby
dosahla pozadovanych vlastnosti zregenerované tkang. Uplatnéni je tedy pfedevSim pro
kozni poranéni (popaleniny, akutni zranéni) ve formé koznich vstfebatelnych krytt

(O’Brien, 2011).

Potencialni praktické vyuziti vlakennych scafoldtl z prostorové orientovanych vlaken by
bylo hlavné do oblasti neurochirurgie, zejména pii poskozeni miSnich nervl vlivem
urazu. Prace Yang et al (2005) se zabyva testovanim a porovnanim chovani kmenovych
bun€k z mysiho mozecku na PLLA vlaknech. Pfedlozené materidly k testovani byly
vyrobeny elektrostatickym zvlakiiovanim a vzdjemné se od sebe liSily strukturou
vldkenné vrstvy, a sice rozmérem vldken (mikro/nano vldkna) a orientaci vlaken
(ndhodné/uspofddand vldkennd vrstva). Buniky dobie adherovaly na vSechny typy
jednotlivych testovanych materidlti. Studie prokazala, Ze u orientovanych struktur maji

axony (vybézky nervové bunky) tendenci kopirovat smér vldken, kdeZto u nahodné
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uspofadanych  struktur  k zddné  vyraznéj$i  orientaci axonli  nedochézelo

(Yang et al., 2005).

40.00 pm

Obrazek 5: Snimky z fluorescencni mikroskopie nervovych kmenovych bunek na
orientovanych (a) a neorientovanych (b) mikroviaknech, prevzato z (Yang et al., 2005).

2.2 Odstredivé zvlaknovani

Odstredivé zvlakiovani je metoda vyroby vldken zalozend na principu odstfedivé sily
vyvolané vysokou rychlosti otdeni zvldkiovaci hlavy (spinerety). Vlivem odstiedivé
sily je vlakno dlouzeno z polymerni kapky roztoku nebo taveniny a nasledné ukladéno
na kolektor. Vldkna ve vzniklé vrstvé jsou prevazné uspotradany do jednoho sméru
a jejich praimér se pohybuje od mikrometrti az po nanometry v zavislosti na pouzitém

polymeru a rychlosti otaceni spinerety (Sarkar et al., 2010).

RozliSuji se dva typy odstfedivého zvlaknovani v zavislosti na pouZité spinereté, jedna
se o jehlové (tryskové) a bezjehlové zvlaknovani. Spinereta pro jehlové zvlakiovani ma
nékolik moznych variant, sklada se ze zvlaknovacich trysek (jehel) nebo zvlakiovacich
otvorll rozmisténych po obvodu spinerety a z rezervoaru s polymernim roztokem nebo
taveninou. Schéma jehlového zvlaknovani je znazornéno na obrazku 5. Pro bezjehlové
zvlaknovani ma spinereta tvar plochého disku a polymerni roztok je po kapkach
davkovan z rezervoaru piimo do stiedu na povrch disku (Sarkar et al., 2010; Upson et
al., 2017).

25



Environmental Chamber

Spinneret

Collection rods

Spinneret

Obrazek 6: Schéma odstredivého zvldknovani, prevzato z
(McEachin and Lozano, 2013), a detail jehlové spinerety, prevzato z
(Upson et al., 2017).

Vznikld orientovand struktura vldkenné vrstvy vyrobené technologii odstiedivého
zvlaknovani je diky svym vlastnostem vhodna pro mnoho aplikaci, napt. pro filtrace,
rizné separatory, biomedicinské aplikace, fizené uvoliovani 1éCiv, scaffoldy pro

tkanové inzenyrstvi, atd. (Badrossamay et al., 2010; Sarkar et al., 2010).

2.2.1 Scaffoldy pripravené odstiedivym zvlakinovanim

Prace (Badrossamay et al.,, 2010) se zabyva testovanim vlakenného scafoldu
vyrobeného odstfedivym zvldkinovanim z roztoku PLA. Vznikly vldkenny scaffold byl
osazen bunkami, krysimi kardiomyocyty (bunky srde¢ni svaloviny), a byl sledovan
trend orientace buné¢k dle predlozenych vlaken, viz obr. 7 (Badrossamay et al., 2010).

Obrazek 1: Fotograficky snimek testovaného scaffoldu PLA (a,b), SEM snimek PLA
vidaken s adherovanou bunikou (c), laserovy skenovaci konfokadlni snimek PLA scaffoldu
s kardiomyocyty (d,e). Prevzato z (Badrossamay et al., 2010).
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Osazené builkky mély tendenci se orientovat V pozadovaném sméru, tedy ve sméru
vlaken ptedlozené¢ho vldkenného nosice. Vysledkem experimentu je vhodnost vyroby
orientovanych vlakennych scaffoldl technologii odstfedivého zvlakinovani.

2.3 Technologie Drawing

Princip tazeni individualniho vldkna byl podrobn¢ popsan roku 1998 v ¢lanku od autori
Ondarcuhu a Joachim. Ti zde popisuji princip ru¢niho tazeni vlaken z polymerni kapky
pomoci mikropipety. Experiment realizovaly s vodnym roztokem 0,01 hm% kyseliny
chlorozlatité, ktery byl pfiveden k varu a nasledné byl pfidan citronan sodny. Primér
vzniklych vldken dosahoval az do oblasti nanometri. Soucasti experimentu bylo
zjistovani, které parametry ovliviiuji zvlaknitelnost polymernich roztokii a co se déje
s vlakny, u nichz dochézi k pfetrhu. Také bylo prokazano, ze vzniklé vlakno mize byt
umisténo piesné na podklad pfi jeho zhotoveni a miize s nim byt ddle manipulovano
pomoci hrotu AFM, aniz by dochazelo k jeho mechanickému poskozeni (Ondarguhu

and Joachim, 1998).

Na zacatku 21. stoleti se vyzkum technologie drawing zacal objevovat castéji.
Experimenty se zamétovaly na testovani riznych polymert, rozpoustédel a moznostech
sméroveé orientace vldken do vice smérl a jejich spojovani za ucelem vzniku mikro
senzori a novych (nano) optickych vlaken (Xing, Wang and Li, 2008;
Bajakova et al., 2011).

Technologie tazeni vlaken vyzaduje material S vyraznym viskoelastickym chovéanim,
ktery vydrzi silné deformace a je ptitom dostate¢né soudrzny pro udrzeni napéti, které
je vyvolané vlivem mechanického taZzeni vlakna z polymerni kapky. Dal§im dilezitym
parametrem pro tvorbu vlakna je tuhnuti at’ uz polymerniho roztoku nebo taveniny.
V ptipadé€ taveniny je tuhnuti realizovano ochlazenim polymerni taveniny, roztoku je to
rychlost odpateni rozpoustédla v pribéhu dlouzeni vlakna. Priimér vlakna je tedy velmi
zavisly na rychlosti dlouZeni, rychlosti chlazeni nebo odpafovani a na chemickém

slozeni a vlastnostech polymeru (Nain et al., 2006).
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2.3.1 Tvorba vliken metodou Drawing

Princip tvorby vldken tazenych z kapky polymeru pomoci mikropipety je zndzornén na

ETRRR

Step A Step B Step C Step D
Step E

Obrazek 8: Schematicky postup tvorby viakna metodou drawing, prevzato z
(Nain et al., 2006)

Hrot jehly se ptiblizi k podlozce, nasledné je nadavkovana kapka polymerniho roztoku
¢i taveniny, v niz je smocen hrot jehly (krok A). Jehla se nasledné za¢ne od polymerni
kapky oddalovat po dané trajektorii, ¢imz vznika kuzel (krok B). Dal$im oddalovanim
hrotu od kapky polymeru vznikd vlakno, které vlivem malého priméru vldkna rychle
chladne, resp. rychle se odpaiuje rozpoustédlo (krok C) a zaroven je vldkno Caste¢né
dlouzeno. Na konci trajektorie se jehla opét piiblizi k podlozce, ve vzdalenosti
vzniklého vlakna, a je znovu davkovan polymer (krok D), ¢imz je vlakno uchyceno

k podkladu. Rychlym pohybem se kapka od jehly oddéli (krok E) (Nain et al., 2006).

Pokud je pozadovéano vyrobit vice neZ jedno vlakno, pak po kroku D nésleduje krok B.

Timto zplsobem lze vytvofit libovolny pocet vldken.

Mezi polymery nejcastéji pouzivanymi pro piipravu vlaken metodou drawing patii
polymetylmetakrylat (PMMA), polykaprolakton (PCL), polyvinylalkohol (PVA),
polyethylenoxid (PEO), atd. (Nain et al., 2006). V zavislosti na vlastnostech
jednotlivych pouzitych polymertd je vSak nutné upravit podminky zvlakfiovani, jako je
mnozstvi vytlateného polymeru (kapky), priméru hrotu (jehly) nebo rychlost posuvu
jehly po dané trajektorii. Nejvice rozhodujicim faktorem u zvlakiiovani metodou
drawing je molekulova hmotnost polymeru a koncentrace polymerniho roztoku

(Stanislav and Bajakova, 2013).

Pii pouziti tékavych rozpoustédel také velmi zavisi na jednotlivych casovych

intervalech mezi davkovanim polymeru a posunem jehly, jelikoZz se rozpoustédlo
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z kapky odpatuje prubézn¢, dochazi beéhem prodlevy k vzristu viskozity polymerni
kapky, ¢imz vzrista také pramér vytazeného vldkna (Ondarguhu and Joachim, 1998).
Snizeni praméru vlaken lze dle ¢lanku (Bajakova et al., 2011) dosahnout pouzitim
kratSich molekul (niZ8i molekulova hmotnost) namisto dlouhych fetézcli nebo sniZenim

koncentrace polymerniho roztoku.

Kromé Sirokého vybéru polymernich materialtt mé technologie drawing také vyhodu ve
vytvofeni velkého mnozstvi rtznych struktur. Diky tomu Ze jsou vldkna tazena
individudlné a po dané trajektorii, miZzeme béhem vyroby téméf presné definovat pocet
vldken na jednotku délky a jejich délku. Dale je mozné kombinovat rizné materialy

Vv piesné daném poméru (vlakno/vlidkno) (Bajakova et al., 2011).

Vyhodou je rovnéz moZznost vytvaret vrstvené struktury s libovolnou orientaci vldken v

jednotlivych vrstvach (Stanislav and Bajakova, 2013).

2.3.2 Mikromanipulator

TaZeni vladken metodou drawing lze provadét rucné, coz je velmi Casov€ ndrocné
a predevsim nelze zajistit konstantni podminky pro tazeni jednotlivych vlaken, jako je
rychlost, trajektorie pohybu, apod. Ztohoto divodu byl na Technické Univerzité
v Liberci ve spolupraci katedry netkanych textilii (FT) a katedry kybernetiky (FS) bylo
vyvinuto strojni zafizeni, mikromanipulator, viz obrazek 7, ktery zajist'uje mechanizaci

procesu zvlaknovani (Stanislav, 2015).

Obrazek 9: Snimek mikromanipulatoru |l s detailnim pohledem na davkovaci zarizeni
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Mikromanipulator je schopny tvofit individualni pohyb jehly po definované trajektorii
pfi dané rychlosti a zrychleni. Tento stroj ma posun do tii os, kdy osa X je horizontalni
posun (udava délku vlakna), osa y je vertikalni posun (trajektorie jehly) a osa z posouva
jehlu do tfetiho rozméru, ¢imz udava vzdalenost mezi jednotlivymi vlakny. Maximalni
délka vlakna je omezena pracovni plochou stroje, zaroven vsak je hlavnim ovliviiujicim
faktorem samonosnost vldkna a tvorba defektli béhem zvldkiovani. V1dkno o ptilisné
délce obsahuje statisticky vyssi procento defekti, které vedou vlivem dalSiho namahéni
Vv prib¢hu tazeni k pretrhu vlakna. Prozatim se podafilo efektivné vyrobit vldkna dlouha
nékolik desitek centimetrl, aniz by dochéazelo k CastéjSimu pietrhu jednotlivych vlaken

(Stanislav, 2015).

2.3.3 Scaffoldy vyrobené technologii drawing

Vyroba prostorové orientovanych individualnich vlaken o priaméru v rozsahu
mikrometrti az nanometrti vyvolala zna¢ny zdjem vzhledem k jejich moznym aplikacim,
jako je napf. nano-elektronika a optické senzory. Tyto aplikace vyzaduji jedno (1D),
dvou (2D) ¢i  trojrozmérné (3D) sit€  specificky orientovanych  vlaken

(Bajakova et al., 2011).

Velky potencial maji vldkna ve tkanovém inZenyrstvi. Vldkna pfipravena metodou
drawing mohou slouzit jako testovaci modely a to zejména proto, Ze jsou definovatelné
vstupni parametry, jako je primér vlaken, délka vldken a pocet vldken na jednotku
délky. Nejvétsi vyhodou ovSem zlstavd moZnost rozmanitého smérového usporadani
vlaken ve vysledném nosi¢i. Metodou draving lze vytvofit strukturu jejiz vlakna jsou
ulozena v jednom nebo vice smérech, popiipadé se skladaji z jednoho ¢i vice typt
materialu. V praci Pilafovaetal. (2014) je sledovana adheze a viabilita
(zivotaschopnost) vybranych bunécnych kultur vzhledem Kk uspotadani jednotlivych

vlakennych struktur pfipravenych technologii drawing.
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Obrazek 10: Snimky porizené pomoci fluorescencni mikroskopie behem testovanych

dnii: str I paralelni usporadani vidken, str Il kiizena struktura (mrizka) a str 111 tri
sméry vzdjemného usporddani vidken. Prevzato z (Pilarova et al., 2014)

Vyuziti smérové orientace vldkennych scafoldi je vhodné pro vSechny typy tkani,
jejichz bunky jsou prirozené¢ smérove diferencované, jako je napt. nervova nebo svalova

tkan.

V praci (Stanislav, 2015) jsou mimo jiné testovany mechanické vlastnosti jizvy vzniklé
po abdomindlni incizi (chirurgicky fez v bfisni oblasti). Na polovinu testovanych
subjektll (kraliktl) byla uplatnéna kylni sitka tvofend vlakny z PCL vyrobenymi
metodou drawing. Studie ukazala, Ze experimentalni skupina (s implantovanou kylni

sitkou) vykazovala vyss$i hodnoty mechanickych parametri (pevnost, modul pruznosti,

mez kluzu, atd.) oproti kontrolni skuping.

Obrazek 11: Kylni sitka aplikovand na chirurgicky vytvorenou reznou ranu, prevzato z
(Stanislav, 2015).
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3 CHARAKTERIZACE VLAKEN A JEJICH MECHANICKE
VLASTNOSTI

Kazdy vlakenny material ma své specifické rysy, které ho odlisuji od ostatnich. Mimo
chemické slozeni patii mezi zdkladni rysy geometrické vlastnosti (délka, jemnost a tvar
pricného fezu), mechanické vlastnosti (pevnost taznost, modul, tuhost, zotaveni, atd.),
termické a termomechanické vlastnosti (bod tani, zeskelnéni, pfechodové teploty, atd.),
elektrické vlastnosti (staticky naboj, isola¢ni schopnosti, atd.), povrchové vlastnosti

(adheze, transportni chovani), chemicka odolnost apod. (Militky, 2002; B&halek, 2014).

3.1 Geometrické vlastnosti

Jednim ze zakladnich rysi jakychkoli vldken je jejich tloustka (pramér), kterd je vzdy o
nckolik f4di mensi nez jejich délka. U pfirodnich vldken se primér a tvar prirezu
ovliviluje pouze nepiimo. U syntetickych a chemickych vlaken je mozno ovliviiovat
délku vlaken, pramér i tvar pficného fezu zcela zamérné napf. pomoci tvarovanych

zvlaknovacich trysek (Militky, 2002).

Primér jako jeden ze zakladnich charakteristickych vlastnosti vldken se obvykle
experimentalné zjist'uje prostiednictvim obrazové analyzy snimkii pofizenych pomoci
optické nebo elektronové mikroskopie. Statistickym vyhodnocenim se ur€uje primérna
hodnota priméru vlaken. Déle se pomoci obrazové analyzy hodnoti geometrie pti¢ného
fezu nebo charakteristicky vzhled morfologie povrchu vlaken, poptipadé vldkenné

vrstvy (Militky, 2002).

3.2 Mechanické vlastnosti

Mechanické vlastnosti jsou charakteristické pro kazdy material at’ uz textilniho nebo
strojirenského charakteru. Tyto vlastnosti jsou ovlivnény jak materidlem, tak
technologickym postupem vyroby. Sleduji se a experimentdlné testuji predevSim
nasledujici mechanické vlastnosti: pevnost, taznost, plasticita, houzevnatost, prace do
pfetrhu, moduly pruznosti, chovani materidlu pfi cyklickém namahani, apod. Obrazek
12 zachycuje schematické rozdéleni testovani mechanickych vlastnosti z pohledu casu,
charakteru ptsobici sily a zptisobu namahani (Behalek, 2014).
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( ROZDELENI MECHANICKYCH CHARAKTERISTIK

dle ¢asového hlediska dle charakteru piisobici sily dle zplsobu namdahani
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I
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O v krutu

Obrazek 12: Schematické rozdéleni mechanickych charakteristik, prevzato z

(Béhdlek, 2014).

3.2.1 Tahova zkousSka

Tahové zkousky polymernich materidlii jsou normalizované dle ¢eskych technickych
norem. Pevnost a taznost jsou zakladnimi charakteristikami polymernich materialti. Pro
testovani vlakennych vrstev se nejcastéji pouziva jednoosé namahani v tahu, kdy je
mozné normalové napéti v zavislosti na prubéhu deformace, resp. pomérného
prodlouZeni, experimentalné zjistit. Vystupem tahové zkousky je deformacni kiivka,

ktera poskytuje informace o vlastnostech testovaného vzorku (Béhalek, 2014).

Pevnost, resp. sila je zdkladni fyzikalni vektorovou velidinou se znackou F a jednotkou
Newton [N]. Pisobenim sily na material v daném sméru rozliSujeme tahovou silu, kdy
vektor pusobici sily sméfuje mimo testovany vzorek, a tzv. kompresi, pfi niz plsobici
sila sméfuje do stfedu testované¢ho vzorku. Kazdy materidl ma urcitou velikost
normalové sily, které dokéze po urCitou dobu odolévat. Tato hodnota je oznaCovéna

jako maximalni pevnost materialu Fmax [Nmax] (Neckat, 2012; Béhalek, 2014).

U textilnich materiali je komplikované porovnéavat hodnoty sily u rGznych druht
materidlii, z tohoto divodu byly zavedeny smluvni veli¢iny jako napéti, specifické
nap¢ti, relativni prodlouZeni (deformace) a poc¢ateéni moduly. Tyto veli¢iny umoziuji

porovnani riznorodych materiald.
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Napéti o je sila F vztazend na plochu s [mm?] a jeji jednotkou je [N*mm™?=MPa]. U
testovani vlakenny materialt (vlakna, pfize atd.) je Castéji pouzivano specifické napéti,

kdy je sila F vztazena k jemnosti vldken t [tex], os [N*tex™].

N e

Og =

2 BT

Vzorec 1: Napéti a specifické napéti testovaného vzorku, prevzato z (Neckar, 2012).
Taznost, resp. deformace, je pfirtstek délky vzorku Al (prodlouzeni) z jeho pocatecni
(upinaci) délky 10 [mm]. Relativni prodlouzeni & vzorku je pak podilem pfirtistku a
pocatecni délky.

Al

SZE

Vzorec 2: Relativni prodlouzeni vzorku, prevzato z (Neckar, 2012).
Modul E je urcita linearni oblast kiivky v ur¢itém uhlu. Jednotka modulu je zavisla na
parametrech os x a y, pfi¢emZ zakladni jednotkou je Pascal [Pa=N*m™]. Existuje
nékolik modulii tahové kiivky, pficemz pro textilni materidly je nejvice vyuZzivany
Yonglv pocate¢ni modul. Youngliv modul je métitkem tuhosti materidlu, resp. jedna se
o odpor vii¢i prodlouzeni materialu. Cim vys§i je po&ateéni modul, tim méné je material
deformovatelny danou silou, jedna se pfedevsim o malé deformace. Pocatecni modul je
zjiStovan pomoci sklonu pfimky, kterd je vedena pomoci metody nejmensich ctverct
pocatecni linearni oblasti grafu. Pfimka je obvykle vedena z pocatku tahové kiivky.
Vzorec 3 popisuje vypocet pocatecniho Yongova modulu pies napéti a relativni

prodlouZeni testovaného materilu.
o
E=—
&£

Vzorec 3: Pcatecni Yongiiv modul pruznosti, prevzato z (Neckar, 2012).

3.2.2 Experimentalni metody testovani mechanickych vlastnosti jednotlivych

nanovlaken

Mechanické testovani jednotlivych mikro a nanovlédken je v dneSni dobé¢ stile velmi
komplikované. Divodem je extrémni jemnost vldken, kdy i pfes velké mnozstvi a

rozmanitost senzorll pro trhaci stroje nejsou tyto senzory dostate¢né citlivé, aby
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zaznamenaly pfirtstky sil potfebnych k pietrhu takto jemnych vlaken. Tento problém
byl fesen vpraci (Baker et al., 2016), kde byl navrzen postup testovani PCL
nanovlaken, ziskanych elektrostatickym zvlaknovanim, pomoci hrotu AFM (mikroskop

atomarnich sil).

A AF M Cantilever pCL B

Ridge

AFM tip

lens

Ridge

Obrdazek 13: Schéma manipulace s jednotlivymi PCL nanoviakny béhem mechanického
testovani pomoci hrotu AFM: A) Vidkno je zafixovano pomoci specialniho lepidla do
drzdku a hrot AFM se pohybuje konstantni rychlosti v kolmém smeéru k viaknu. Poté

dochazi k prodlouzeni vidkna az do pretrhu, kdy soucasné hrot zaznamenava priristek

sil. Cely proces je sledovan zespodu pomoci optického mikroskopu. B) Popisuje vypocet
taznosti materialu, kdy je pocatecni délka Linitial podeélena dvema a pomoci
pravouhlého trojuhelniku vzniklého pri pretrhu viakna (Pythagorova véta) je vypocitina
polovina protazeni viadkna L’ a po naslednych upravach (vynasobeni dvéema) ziskame
hodnotu Al. Prevzato z (Baker et al., 2016).
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EXPERIMENTALNI CAST

4 MATERIALY A METODY

4.1 Polymery a rozpoustédla
Chloroform (CHCL3)

PCL (Mw = 80 000)

PCL (Mw = 45 000)

PCL (Mw = 50 000)

PLCL (70 L-lactide/ 30 Caprolactone)

Tekuty dusik

4.2 Pristroje a programy
Rastrovaci elektronovy mikroskop

Reometr

Zlaticka
Mikromanipulator 11
NIS Elements AR

Microsoft Excel 2010
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Penta

Sigma — Aldrich

Sigma — Aldrich
Perstorp — Capa"™ 6506

Purasorb

Vega 3 SB — Easy Probe

HAAKE RotoVisco 1 (Thermo
Scientific)

Quorum Q50 ES

FS TUL



4.3 Metody a protokoly
4.3.1 Priprava roztoki PCL a PLCL

Pro testovani viskozity a pfipravu vlaken pro morfologické a mechanické testovani byly
pouzity 12% roztoky PCL a PLCL v chloroformu. Tato koncentrace byla vybrana na

zakladé vysledkl experimentt zpracovanych v praci Bc. Sabola (2017).

Pro ptipravu 20g roztoku polymeru bylo pouzito 2,4 g granulovaného polymeru (PCL
nebo PLCL) a 17,6 g ¢istého chloroformu. Roztok byl michan v uzaviené lahvi¢ce na
magnetickém michadle pfi pokojové teploté. Nastavené otacky byly pro vsechny
roztoky stejné, 150 ot./min. Byly nastaveny jednotlivé intervaly michani a
prostfednictvim méfeni na reometru byly zjiStovany zmény viskozity V jednotlivych

intervalech.

4.3.2 Meéfeni viskozity

Viskozita roztokti byla méfena pomoci souosych valctu (adaptér DG41 Ti), na rotacnim
reometru (Thermo Scientific ™ HAAKE RotoVisco 1). Kazdy roztok byl pomoci
stiikacky aplikovdn do spodniho (statického) véalce a po zapnuti zkousSky pfistroj
nejprve automaticky zasunul druhy valec (dynamicky) do prvniho a poté bylo zahajeno

méfeni.

Z testovaného polymerniho roztoku bylo odebrano 8 ml roztoku, ze kterych byla
experimentalné zjiSténa jejich viskozita. Polymerni roztok je umistén do mezikruzi
jednoho valce, ktery je umistén uvniti druhého vélce. Jeden z vélci se otaci linearné
rostouci rychlosti, coz uruje smykovou rychlost uvnitt prstence. Roztok vyvolava
odpor proti sméru otaceni a pristroj méti meénici se silu puisobici na mezikruzi valct
(tocivy moment), ktery je nasledné piistrojem piepocitin na smykové napéti a

dynamickou viskozitu (n). (Cech, Se and Pharma, 2008)

Pro méfeni byly pomoci programu Job Manager nastaveny ndasledujici parametry
zkousky: Linearné rostouci smykova rychlost od 10 do 300 s™, doba trvani 300 s, pocet
naméfenych bodt 100. Kazdy vzorek byl vzdy promeéfen tiikrat a z jednotlivych

naméfenych dat byla spocitdna primérna hodnota viskozity testované¢ho vzorku. Po
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ukoncéeni méteni byly vélce vyjmuty z pfistroje, rozebrany, dikladné vycistény pomoci

etanolu a nasledné opét sestaveny pro méteni dalsiho vzorku.

4.3.3 Vyroba vlaken technologie drawing

Z jednotlivych pfipravenych roztokid pro testovani viskozity (viz kapitola 4.3.2) byla
vyrabéna vldkna pomoci stroje Mikromanipulator II. Stroj je tvofeny posuvnym
ramenem, na kterém je pfipevnéna jehla s polymernim zasobnikem (stiikacka
S konickou jehlou). Pohyb ramene je mozny do vSech 3 os, ¢imZ je mozné vyrobit
vlakna s definovanymi rozestupy. Jehla je umisténa cca 1 mm nad podlozku, tak aby byl
zajistén snadny prichod polymerniho roztoku a vytla¢ena kapka se snadno pfichytila
k podlozce. Cely proces vyroby vlaken je fizen programem IsicControl, ve kterém je
mozné nastavovat rizné technologické parametry, jako napf. rychlost posuvu jehly,
zrychleni, trajektorii (ddna kartézskymi souradnicemi), dobu cekani po vytlaceni kapky
polymeru, délku vldken, pocet vldken na 1mm a celkovy pocet vlaken. Déavkovaci
zafizeni je slozené ze stiikacky s konickou jehlou a pistem, ktery je pfipojen na
davkovaci pumpu. Parametry davkovani (tlak [bar] a doba stlaceni pistu [S]) se nastavuji
ruéné€ na davkovaci pumpé. Je nutné nastavit davkovani tak, aby polymer samovolné
nevytékal a zaroven byl vytlaten dostate¢ny objem kapky, ze které je tazeno vlakno.
Davkovat lze ruéné¢ pomoci spinace, nebo automaticky, kdy je davkovani soucasti

programu se v§emi ostatnimi proménnymi (rychlost, zrychleni, trajektorie atd.).

Obrazek 14: Fotograficky snimek tazenych PCL vidken z polymerni kapky
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4.3.4 Skenovaci elektronova mikroskopie

Pro sledovani a zkoumani morfologie vlaken byly vyuzity snimky potizené skenovacim
elektronovym mikroskopem (SEM) Vega 3 SB — Easy Probe. U elektronového
mikroskopu je obraz tvofen pomoci sekundarniho signalu elektrontl, ktery je vysledkem
interakce dopadajicich elektronii s materialem (dopadajici paprsek se méni podle
charakteru povrchu). Mikroskop Vega 3 SB — Easy Probe ma zdroj primarnich

elektronu Zhavené wolframové vlakno.

Kovovy ter¢ (drzak vzorki) byl pred kazdym zvlaknovanim opatien oboustrannou
lepici paskou a umistén do otvoru v podlozce. Jednotliva vldkna, se diky lepici pasce,
fixovala na tercik priitbézn¢ béhem zvlaknovani. Kovovy ter¢ s vyrobenymi vldkny byl
vlozZen do zlati¢ky, Quorum Q50 ES, kde na n¢ byla nanesena vrstva zlata (7 nm). Takto
ptipraveny vzorek byl vlozen do komory SEM a nésledné byla potizena sada snimkd.

Snimky byly pofizeny pti pouziti vysokého napéti 20 kV v riznych zvétSenich.

Morfologie vldken byla hodnocena prosttednictvim méfeni praméri jednotlivych
vlaken pomoci programu NIS Elements a jejich statistickym vyhodnocenim. Z kazdé

sady pofizenych snimkl bylo prométeno 100 vlaken, pii zvétSeni 1 000x.

435 Rezy vliken

Rezy vlaken byly tvofeny ze svazki vldken zafixovanych v kénickych drzacich
z polymetylmetakrylatu (PMMA), viz obrazek 15. Pocet vlaken ve svazku se pohyboval
od 800 do 1000 vlaken ptipravenych technologii drawing. Konicky drzak se
zafixovanymi vldkny byl ponofen do tekutého dusiku po dobu cca 5 min a spolu
s vlakny byl chlazen 1 skalpel. Poté byl proveden jeden plynuly fez skrz vldkenny
svazek. Ob¢ poloviny svazku byly nasledné ptilepeny pomoci oboustranné lepici pasky
k upravenému kovovému ter¢i tak aby plochy fezii vldken byly kolmo postavené
(vzhledem k plose terce). Vzorek byl nasledné pozlacen 7 nm vrstvou zlata a pomoci

SEM byly pofizeny snimky vzniklych fezi pii zvétSeni 1 000x a 5 000x.
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Obrazek 15: Obrdzek svazku viaken zafixovanych na konickych PMMA drzacich

4.3.6 Mechanické vlastnosti vlikennych svazki

Mechanické chovani bylo realizovano na trhacim stroji Lab Test 2.010 (Laborator
Tech), na kterém byla pouZita snimaci hlava 1N. Prib¢h tahové zkousky se fidil normou
CSN EN ISO 5079 (Textilie - Vlakna - Zjistovani pevnosti a taznosti jednotlivych
vlaken pii pretrhu). Tahova zkouska byla nastavena do pretrhu a pro kazdy material

bylo naméfeno alespon 15 az 20 vzorkd.

Pro testovani pevnosti a taznosti vlaken byly pfipraveny svazky o 200 vldknech a délce
20 cm na podlozny material (eurofolie). Vldkenny svazek byl nejprve pomoci pinzety a
nizek sejmut z podlozného materidlu a poté byl upnut do horni odnimatelné Celisti
trhaciho stroje. Poté bylo ve vzdalenosti cca 3 cm od cCelisti umisténo piedpéti o vaze
0,1 g, aby se svazek vyrovnal. Nasledovalo pfestfizeni svazku tésné za predpétim a
pfipevnéni vrchni Celisti zpét do stroje. Poslednim krokem pied samotnou zkouskou

bylo otevieni spodnich Celisti, opatrné upnuti spodni ¢asti svazku a odstranéni predpéti.

V programu LabTest byly nastaveny vSechny proménné parametry prubéhu zkousky.
Pred kazdou zkouSkou byly nejprve vynulovany jednotlivé senzory (sila a posun

pti¢niku) a poté byla zkouska spusténa, kdy program zaznamenaval jeji pribéeh.
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5 VYSLEDKY A DISKUZE

5.1 Méreni viskozity zvlakiovaciho roztoku

V piredchozich experimentech byl studovan vliv koncentrace polymerniho roztoku (PCL
a PLCL) a rychlost tazeni vlakna z polymerni kapky metodou drawing. (Sabol, 2017)
Vlakna vyrobena v ramci téchto experimentli vykazovala zna¢nou nestabilitu z pohledu
morfologie, jak po délce vlakna, stiidani slabych a silnych mist, tak v rozptylu praméra
vldken. V této praci byl proto sledovan jeden z moznych faktorti ovlivitujici vyrobni
proces vlaken tazenych metodou drawing, a to doba homogenizace polymerniho
roztoku pomoci testovani viskozity v jednotlivych casovych intervalech. V ramci
optimalizace byla sledovana i morfologie vlaken a jejich mechanické vlastnosti

Vv kazdém intervalu.

Pro sledovani viskozity (dle kapitoly 4.3.2) a jejiho chovani v zavislosti na case
homogenizace polymerniho roztoku byl zvolen polymer PCL. Byly zvoleny ctyii
Casové intervaly, 2, 4, 16 a 24 hodin michani roztoku na magnetickych michadlech. Z
kazdého polymerniho roztoku v daném intervalu homogenizace bylo odebrano 8 ml
roztoku, ze kterych byla experimentalné zjisténa jejich viskozita. Vystupem méteni je
graf zavislosti dynamické viskozity n [Pa.s] na rostouci smykové rychlosti [1/s]. Kazdy
vzorek byl proméfen tiikrat, pticemz byly sledovany minimalni odchylky mezi
jednotlivymi kiivkami pravé testovaného vzorku (viz pfiloha A). Minimalni odchylky

jednotlivych kiivek vypovida o stabilité viskozity v daném vzorku.

A) Viskozita PCL roztoku v jednotlivych B) Viskozita PCL roztoku v jednotlivych
intervalech michani ¢asovych intervalech michani
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Graf 1: Porovnani viskozity polymerniho roztoku PCL V zavislosti na smykové rychlosti
v jednotlivych casovych intervalech homogenizace: (A) porovnadni kiivek priitbéhu
zkousky a (B) porovnani priimérnych hodnot viskozity ve zvoleném bodé smykové

rychlosti
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Z kazdého méfteni, v jednotlivych intervalech homogenizace, byla vybrana jedna
namétena kiivka. Tyto kiivky byly nasledné porovnany mezi sebou a byl sledovan trend
zmény viskozity v zévislosti na smykovém napéti v jednotlivych intervalech michani,

viz graf 1(A).

Pro porovnani jednotlivych viskozit ve zvolenych ¢asovych intervalech homogenizace
roztoku byla zvolena hodnota smykové rychlosti 22,55 + 0,05 [1/s], kdy kiivka nadale
nevykazovala nartst viskozity, ke které byla nasledné dohledana v jednotlivych datech
kiivky odpovidajici hodnota dynamické viskozity. Pro kazdy interval byla vypocitana
prumérna hodnota viskozity z dohledanych dat a jejich smérodatna odchylka, viz
graf 1(B). Méfeni vykazovalo téméf kontinualni nartst viskozity, pfi¢emz nejnizsi
nartst byl zaznamendn mezi 16 a 24 hodinami homogenizace. Primérna hodnota

viskozity se pohybovala v rozmezi 3,85 + 0,1.

U roztoku PLCL je pfedpokladano obdobné chovani polymerniho roztoku, a proto byl
nasledné¢ zvolen jen jeden interval michéni podle vysledki PCL roztoku. Zvoleny

interval homogenizace roztoku PLCL byl 24 hodin.

Porovnani viskozity PCL a PLCL roztok
po 24 hodinach michani

IS

w

(]

Dynamicka viskozita 2 [Pa.s

=

0] 50 100 150 200 250 300 350
Smykova rychlost [1/s]

= PCL ==——=PLCL

Graf 2: Porovndni viskozity PCL a PLCL roztokii po 24 hodindch homogenizace

Z ditvodll poskozeni souosych vélci nebylo mozné experiment zopakovat, presto je
mozné fici, Ze se zvySujicim se intervalem michéni polymerniho roztoku se zvysuje

jeho homogenizace. Jako vhodna doba homogenizace je 16 az 24 hodin. Toto tvrzeni
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vyplyva i z vyhodnoceni SEM snimkti vlaken vyrobenych z jednotlivych roztokd, viz

kapitola 5.2.1 (morfologie vlaken).

5.2 Vlakna taZena z polymerni kapky a jejich charakterizace

Z kazdého ¢asového intervalu homogenizace polymerniho roztoku (2, 4 ,16 a 24 hodin)
byla pfipravena vladkna tazena metodou drawing. Tazeni jednotlivych vlaken bylo
realizovano z polymerni kapky pomoci koénické jehly s polymernim zasobnikem

(sttikacka) na Mikromanipulatoru II, viz kapitola 4.3.3.

Nejprve byla vlakna pfipravovana pro SEM analyzu, dle kapitoly 4.3.4. Z potizenych
snimkii byla nasledné¢ hodnocena morfologie vldken v zdvislosti na intervalu
homogenizace roztoku, prostifednictvim méfeni pramérd vldken a porovnani
jednotlivych snimkl. Ze stejného zasobniku S polymernim roztokem bylo vzdy
pripraveno alespon 10 jednotlivych svazkl vldken po 200 vldknech pro testovani

mechanickych vlastnosti.

Zprace Bc. Sabola (2017) vyplyva, jako nejvhodnéjsi rychlost tazeni vlaken
Z polymerni kapky 2 000 az 3 000 mm*s™?, resp. 2 az 3 m*s™, kdy vznikla vldkna
vykazovala nejvys$s§i homogenitu v rozptylu priméri vzniklych vlaken. Pro ptipravu
vldken a jejich testovani byla tedy v zavislosti na piedeslych vysledcich zvolena

rychlost tazeni vlaken z polymerni kapky 3 mm*s™.
Jednotlivé parametry vyroby vlaken jsou znazornény v tabulce 2.

Tabulka 2: Parametry vyroby vidken tazenych z polymerni kapky

800 200
30 500
3
3
200
0,75+0,15
0,5
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5.2.1 Morfologie vlaken
Pro zkouméni morfologie vldken byly vlakna zafixovany béhem vyroby na kovovy

nosi¢ pomoci oboustranné lepici pasky a vzorky byly nasledné pozlaceny 7 nm vrstvou
zlata. Z kazdého vzorku byla pofizena sada snimkt pomoci SEM pfi zvétSeni 1 000x a
5 000x. Ze snimku potizenych pii zvétseni 1 000x byly nasledné pomoci softwaru NIS
Elements AR méfeny priméry vldken. U kazdého vzorku bylo prométeno 100 vlaken,
ze kterych byla statisticky vyhodnocena primérnd hodnota priméru vlaken daného
roztoku. Pro porovnani jsou vybrané snimky pii zvétSeni 1 000x PCL vlaken
V jednotlivych fazich homogenizace (2, 4, 16 a 24 hodin michani) zobrazeny na

obrazku 16.

i
it
4
- § r i | 1
SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 1.00 kx 1 VEGA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN|

WD: 15.18 mm Det: SE 50 ym WD: 15.37 mm Det: SE 50 pm
View field: 277 ym | Date(m/dly): 05/25117 FT TUL Liberec View field: 276 ym  Date(m/diy): 06/02117 FT TUL Liberec

SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 1.00 kx Ll VEGA3 TESCANE SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN
WD: 15.22 mm Det: SE 50 pm WD: 14.57 mm Det: SE 50 pm
View field: 277 ym  Date(m/dly): 06/26/17 FT TUL Liberec View field: 277 ym  Date(m/d/y): 08/2317 FT TUL Liberec

Obrazek 16: SEM snimky PCL vidken tazenych z kapky v jednotlivych fazich
homogenizace roztoku pri zvetseni 1 000x (méritko 50 um): (A) 2 hodiny, (B) 4 hodiny,
(C) 16 hodin a (D) 24 hodin homogenizace (michadni) roztoku
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Ze snimkl na obrazku 16 je patrné, ze pti kratSi dobé homogenizace vznikaji vlakna
S niz§i homogenitou priméru (vyssi rozptyl dat) a vice defekty na vlakné (stfidani
slabych a silnych mist). Toto tvrzeni je podpoieno naméfenymi pruméry vladken
Z jednotlivych  roztokd. Histogramy znazornujici rozlozeni primérti vlaken

v jednotlivych roztocich jsou znazornény v grafu 3.

Priamér PCL vliken po 2 hodindch homogenizace Primér PCL vliken po 4 hodindch homogenizace
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Graf 3: Histogramy primeéri PCL vidken taZenych z polymerni kapky v jednotlivych
fazich homogenizace roztoku: A) 2 hodiny, B) 4 hodiny, C) 16 hodin a D) 24 hodin
homogenizace (michani) roztoku

Z jednotlivych histogrami je patrné, Ze se zvysSujicim se intervalem michani roztoku se
snizuje rozptyl naméfenych priméri a data se piiblizuji Gaussovu normélnimu
rozlozeni. Tabulka 3 pak statisticky popisuje jednotlivd nameéfend data graficky
znazornén v grafu 3 spolu s vyhodnocenim primérd PLCL, kdy vlakna vykazovala

obdobny trend jako vldkna PCL pol16 hodinach (viz graf 4).

Tabulka 3: Statistické vyhodnoceni namérenych priuméru vidiken 7 roztoki
V jednotlivych fazich homogenizace

2h 5,87 3,89 0,94 27,04
4h 5,58 2,8 1,25 20,75
16h 3,99 1,37 0,98 8,18
24h 4,05 1,38 0,96 8,36
24h 3,46 1,32 0,67 6,45
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Pramér vlaken se S rostoucim intervalem homogenizace snizuje, ptiéemz mezi 16

a 24 hodinami je rozdil minimalni.

SEM HV: 20.0 kv SEM MAG: 4.94 kx | VEGAS TESCAN SEM HV: 20.0 kv SEM MAG: 5.00 kx 1 VEGA3 TESCAN
WD: 15.21 mm Det: SE 10 ym ‘WD: 15.41 mm Det: SE 10 pm
View field: 56.0 ym  Date(m/d/y): 05/25/17 FT TUL Liberec View field: 55.3 pm  Date(mid/y): 06/02/17 FT TUL Liberec
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SEM HV: 20.0 kV ) SEM MAG: 5.01 kKx | VEGA3 TESCANJ SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN
WD: 15.25 mm Det: SE 10 pm WD: 14.56 mm Det: SE 10 pm
View field: 55.3 ym | Date(m/d/y): 06/26/17 FT TUL Liberec View field: 35.3 ym | Date(m/dly): 08/23117 FT TUL Liberec
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Obrazek 17: SEM snimky PCL vldken tazenych z kapky v jednotlivych fazich
homogenizace roztoku pri zvétseni 5 000x (meritko 10 pm): (A) 2 hodiny, (B) 4 hodiny,
(C) 16 hodin a (D) 24 hodin homogenizace (michani) roztoku. Cervené Sipky ukazuji na

defekty (slabd mista) vyskytujici se po délce vidkna.

Z obrazkl 16 a 17 je patrné Ze béhem zvlaknovani dochazi k tvorbé defektd at’ uz po
délce vlakna, kdy se sttidaji siln4 a slabd mist, tak ve struktuie vladkna, kde dochazi ke
vzniku mikro az nano port na povrchu vlakna. U roztokd s niz$i homogenitou
(2 a 4 hodiny michani) byly defekty po délce vlakna pozorovany Castéji nez u vlaken
pfipravenych z roztoki s vy$si homogenitou (16 a 24 hodin michani), kde se objevovaly
méng¢ Casto. U obrazku 17 (A-D) jsou zvyraznény defekty, slaba mista, vyskytujici se po
délce vlakna (Cervené Sipky). Ze snimki je patrny ndhodny vznik téchto defektt.

Pérovita struktura vldken ziejmé vznika rychlym odpatfenim t€kavého rozpoustédla,
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VvV tomto ptipadé chloroformu, ze vznikajiciho vldkna. Na obrazku 17 jsou znazornény
detailni snimky morfologie povrchu PCL vlaken pfipravenych z jednotlivych roztok.
Vliv homogenizace na tvorbu poérovitého povrchu vlivem homogenizace roztoku neni
patrny. Pory jednotlivych vladken jsou bez ziejmé zavislosti na homogenizaci roztoku.
Vznikaji nahodné na povrchu vsech vlaken vyrobenych z jednotlivych testovanych
roztokti PCL.

B

|
‘ | i | .
SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 1.00 kx VEGA3 TESCAN SEM HV: 10.0 kV SEM MAG: 5.00 kx | VEGA3 TESCAN

WD: 17.16 mm Det: SE 50 ym WD: 17.14 mm Det: SE 10 pm
View field: 277 pm  Date(m/diy): 03/02/18 FT TUL Liberec View field: 55.4 ym  Date(m/d/y): 03/02/18 FT TUL Liberec

Obrazek 18: SEM snimky PLCL vidken tazenych z kapky po 24 hodinach homogenizace
porizené pri zvétseni (A) 1 000x (meritko 50 um) a (B) 5 000x (méritko 10 pm)
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Graf 4: Histogram prumeéri PLCL viaken tazenych z polymerni kapky po 24 hodinach
homogenizace roztoku

Obrazek 18 znazoriiuje snimky PLCL vldken taZenych z polymerni kapky a je patrné,
ze vlédkna vykazuji vy$§i homogenitu po délce a mensi vznik defektd, nez je tomu u
PCL vldken (viz obrazek 16, 17). PCL vldkna vykazuji kolisavy pramér v ramci
jednoho vlaka, nestejnomérnost priméru po délce (stiidani silnych a slabych mist), ve
vSech intervalech homogenizace roztoku. PLCL vlakna oproti PCL vlaknim vykazuji

vysokou homogenitu priméru po délce vlakna.
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Vznik defekt po délce pravdépodobné souvisi s vnitini strukturou, krystalinitou,
polymeru. PLCL je amorfni polymer, u kterého vznikld vldkna vykazovala vyssi
homogenitu po délce a nizsi praméry vlaken, nez u PCL, ktery je semikrystalicky.
Tento piedpoklad by bylo vhodné potvrdit napi. méfenim krystalinity, pomoci DSC

(diferencialni skenovaci kalorimetrie).

Povrch PLCL vldken je méné Clenity, resp. vzniklé péry jsou mensi a u slabych vlaken
(< 3um) se pory objevuji jen ojedin€le, povrch vldkna je tedy spiSe hladky nezli
¢lenény. VIiv na tvorbu pora maji do jisté miry i okolni podminky, jako je teplota ¢i
vlhkost vzduchu. Vlhkost vzduchu pii vyrobé PCL vlaken se pohybovala okolo
44 +2 % a u PLCL 48 £ 2%. Teplota se pii vyrobé PCL i PLCL vldken pohybovala
v rozmezi 24 = 3 °C. Podrobnéjsi sledovani vlivu okolnich podminek na vznik defektti
ve struktufe vlakna by mohlo byt zahrnuto do dalSich pfipadnych experimenti

vénujicim se vyrob¢ a charakterizaci vldken tazenych metodou drawing.

Z experimentalniho méfeni viskozity a nasledné porovnani morfologie vlaken je patrné,
ze s rostoucim intervalem homogenizace roztoku PCL pro zvlaknovani se nejen snizuje
rozptyl dat (distribuce primérd vlaken) ale i prumér vlaken. Z testovani viskozity
(kapitola 5.1) i z morfologického vyhodnoceni SEM snimki vyplyva, ze rozdil mezi 16
a 24 hodinami homogenizace polymerniho roztoku PCL je minimalni. Proto byl zvolen
interval michani roztoku 24 hodin pro nasledujici experimenty, zejména pak pro fezy

vlaken a tvorbu ktizenych struktur pro in vitro testovani (viz kapitola 5.2.4).

Porovnanim PCL a PLCL vlaken bylo zjisténo, Ze u vlaken PLCL vznikaji, pii stejnych
vyrobnich podminkéch, homogenngjsi vlakna at’ uz po délce nebo v distribuci priméru.
U PCL vldken byl sledovan vyssi vyskyt defekti a povrch vldken byl oproti PLCL

v

vlaknlim ¢lenitéjsi (pory byly viditelnéjsi).
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5.2.2 Rez svazkem vliken

Rezy jednotlivymi svazky vliaken byly provadény za uéelem zjisténi tvarového
charakteru jednotlivych prifezti PCL a PLCL vlaken. Plocha tez( vlakna je dulezitym
parametrem pro vyhodnoceni mechanickych vlastnosti vlaken, resp. pro vypocet

tahového napéti svazku vldken.

Rezy byly provedeny V tekutém dusiku pomoci skalpelu, kdy vlikenny svazek byl
zafixovan v konickém drzéku, viz kapitola 4.3.5. Vldkenny svazek byl poté upnut
plochou fezu kolmo vzhliru na specidlni kovovy ter¢ a pozlacen 7 nm vrstvou zlata.
Z jednotlivych svazkll vldken byly potfizeny SEM snimky pii zvétSeni 2 000x, viz
obrazek 19.

i ) /
SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 2.00 kx VEGA3 TESCANJ SEM HV: 10.0 kv SEM MAG: 2.01 kx { VEGA3 TESCAN
WD: 8.66 mm Det: SE 20 pm WD: 10.42 mm Det: SE 20 ym
View field: 138 ym  Date(m/dly): 09/27/17 FT TUL Liberec View field: 138 ym | Date(m/dly): 03/08/18 FT TUL Liberec

Obrazek 19: SEM snimky rezu svazkem (A) PCL a (B) PLCL vidken pri zvétseni 2 000x
(méFitko 20 pm)
Vzniklé fezy prokazaly, ze vznikla vlakna maji priafez kruhového charakteru jak pro
polymer PCL tak PLCL. U PCL vlaken jsou jednotlivé fezy vlaken zietelné, PLCL
vlakna oproti tomu maji tendenci se vfezu CasteCné natavit a spojit se do sebe.
Z obrazku 19 (B) neni ovSem zcela jednoznaéné jestli ke ,slepeni” PLCL vlaken
dochazi béhem vyroby, jak by tomu snimek mohl napovidat, nebo béhem samotného
fezu. Z obrazku je dale patrna i charakteristicka morfologie povrchu, PCL vlakna maji

vice ¢lenény, porovity, povrch nez vldkna PLCL, kterd jsou spiSe hladka.

Na snimku 19(A) je déle patrné, Ze vzniklé pory PCL vldken zasahuji do malé hloubky
vldkna, tedy tvoii pouze Clenity povrch. U PLCL vldken jsou vzniklé pory minimalni i

na povrchu vlaken.
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5.2.3 Mechanické vlastnosti viakennych svazki

Mechanické vlastnosti byly testovany na svazcich 200 vldken tazenych technologii
drawing. Prub¢h testu se fidil normou a byl proveden dle kapitoly 4.3.6. Vystupem
meéfeni je pracovni graf zachycujici pribéh zkousky, kdy je méfena sila [N] v zavislosti

na posunu pii¢niku [mm], viz graf 5.

A Tahovad zkouska PCL vidken po 24 hodindch B Tahova zkouska PCL vldken po 24 hodinach
homogenizace roztoku PCL homogenizace roztoku PCL-po¢ateéni linedrni oblast
0,1

0 20 a0 60 80 100 120 140 160 180 0 2 4 6 8
Dréha pfi€niku [mm] Draha pficniku [mm]

Graf 5: Pracovni graf (A) tahové zkousky PCL vidken po 24 hodinach homogenizace
roztoku a vyrez pocatecni oblasti grafu (B)

Z naméfenych dat jednotlivych kiivek pracovniho grafu byly nalezeny hodnoty sily [N]
a drahy pfi¢niku [mm] v linearni oblasti grafu viz graf 5(B) pro vypocet pocate¢niho
Youngova modulu E [MPa], dle vzorce 3 (viz kapitola 3.2.1), a hodnoty sily a drahy pfi
pietrhu pro vypocet napéti o [MPa], dle vzorce 1, a relativniho prodlouzeni € [%], dle
vzorce 2, pii pretrhu svazku vldken. Pracovni grafy jednotlivych zkouSek vlakna taZzena
z roztokll s riznym intervalem homogenizace jsou znazornény v piiloze B. Primérné

hodnoty jednotlivych méfeni mechanickych vlastnosti jsou znazornény v tabulce 4.

Tabulka 4: Priimérné hodnoty mechanického testovani jednotlivych vzorkii PCL a
PLCL vidkennych svazkii

2h 137,68 0,06 24,30 383,73
4h 153,11 0,16 33,11 615,11
16h 240,73 0,10 41,08 527,89
24h 267,05 0,10 38,17 476,30
24h 8,84 0,08 44,39 282,63
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Testovani mechanickych vlastnosti nevykazuje zaddny jednoznacny trend v zavislosti na
homogenizaci polymerniho roztoku, resp. na distribuci pramért vzniklych vlaken.
Pocate¢ni Yonglv modul vykazoval nariist s rostouci homogenizaci roztoku ovsem
modul pifi pretrhu a relativni prodlouzeni jednotlivych vzork tento trend jiz

nepotvrdily.

V predchozich experimentech byla namétfena primérna hodnota taznosti PCL vlaken
739% (Sabol, 2017) a 730% (Krabicova, 2017), kdy se této hodnoté ptiblizovala pouze
hodnota 615% odpovidajici 4 hodindm homogenizace roztoku. Ostatni hodnoty
relativniho prodlouzeni svazku vldken jsou téméi poloviéni nez v piedeslych
experimentech. Rozdilné hodnoty relativniho prodlouzeni ziejmé souvisi s pfipravou
vlaken v danych experimentech a pravdépodobné na rozdilnych okolnich podminkéch,
které nebyly jednoznaéné sledovany. Napéti pfi pretrhu Vv predeSlych experimentech
bylo 42 MPa (Sabol, 2017) a 32,18 MPa (Krabicova, 2017), kdy témto hodnotam

odpovidaji hodnoty naméfenym v rdmci této prace.

Z vysledkli méfeni a pribéhu jednotlivych kiivek zobrazenych v grafu 4 je patrné, Ze
tato metoda testovani mechanickych vlastnosti neni vyhovujici. Kfivky nemaji ani
V jednom piipad¢ méteni hladky priubéh jaky je pro testovani vlaken typicky. Nestalost
tahové kiivky a kolisavy pribéh je pravdépodobné dan nehomogenitou jednotlivych
svazkl. Priméry jednotlivych vldken jsou znacné nehomogenni jak po délce, tak
v distribuci  (rozptylu) priméri. Mechanické vlastnosti jednotlivych vlaken jsou
pravdépodobné také znacné rozdilné, coz je viditelné 1 na nékterych kiivkach kdy je
zaznamenan pokles sily a nasledné hodnota sily nariistd. DalSim ovliviiujicim faktorem
mechanického testovani je problematické upnuti svazku vldken do celisti trhaciho
stroje. Je zde vysoka pravdépodobnost prokluzu jednotlivych vldken, které pak

ovliviuji vysledné chovani celého svazku béhem tahové zkousky.

Dalsi moznosti testovani mechanickych vlastnosti jednotlivych vladken je napt. pomoci
AFM hrotu. Testovani pomoci AFM hrotu neni v8ak vhodné pro vlakna pfipravené v
ramci tohoto experimentu. Vldkna PCL i PLCL jsou v fadech mikrometri a jednotlivé
publikace (Baker et al., 2016; Neugirg et al., 2016) se shoduji, ze testovani pomoci
AFM hrotu je idealni pro vlakna v rozmérech nanometril. Pro nasledujici charakteristiku

mechanickych vlastnosti vlaken tazenych metodou drawing by bylo vhodné zafizeni,
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které obsahuje senzor sily v rozsahu mN az puN. Tyto senzory by mohly byt schopné

proméfit i jednotliva vldkna.

5.2.4 Priprava kiiZzenych struktur pro bunééné in vitro testovani

V ramci testovani vlivu homogenizace polymerniho roztoku na vyrobu vlaken tazenych

metodou drawing byly pfipraveny vlakenného nosice pro in vitro testovani.

Vétsina bunécnych kultur je na vldkenném materidlu obtizné detekovatelnd pomoci
optické mikroskopie bez pouziti fluorescencnich barviv. Tyto barviva ovSem mohou
ovlivilovat buné¢nou linii a interakci bunék s pfedlozenym materialem. Z tohoto
divodu jsou stale hledany nové zplisoby pfipravy testovacich modelti. Metoda drawing
poskytuje jedineCnou moznost pro vyrobu modelovych systémti s moznosti libovolné
orientace vzajemné polozenych vlaken. Velikost poru je mozné pfedem odvodit poétem
vladken na jednotku délky, kdy je zndma primérné hodnota primérit vlaken daného

polymeru.

Vlakenny scaffold byl pfipraven ve formé 2D struktury, resp. miizky, z PCL i PLCL
tazenych vldken. Polymerni mfizka by méla slouzit jako modelovy systém pro studiu
interakce vlakennych materialti s bunéénymi kulturami. Z piedeslych experimentu byla
zvolena doba homogenizace roztoku na 24 hodin pro roztoky PCL i PLCL. Cilem prace
bylo vytvofit vldkennou miizku s riznym poctem vldken na jednotku délky a tim
ovlivilovat tvorbu, a pfedev§im velikost, jednotlivych port. Jednotlivé miizky byly
pfipravovany na konické drzaky s fixacnim krouZzkem z PMMA, které byly pouzity i
Vv kapitole 4.3.5 na tvorbu fezl vlakennym svazkem (PCL 1 PLCL).
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SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 500 x 1 vecas TESCANS  SEM HV:20.0 kv SEM MAG: 500 X VEGA3 TESCAN|

WD: 15.40 mm Det: SE 100 pm WD: 15.41 mm Det. SE 100 pm
View field: 554 ym | Date(m/diy): 04/06/17 FT TUL Liberec View field: 554 ym  Date(m/d/y): 04/06/17 FT TUL Liberec

4 \ S e \ Y h
SEM HV: 20.f 3 VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 500 x VEGA3 TESCAN
‘WD: 15.57 mm 4 'WD: 15.62 mm Det: SE 100 pm
View field: 554 ym  Date(m/dly): 04/06/17 FT TUL Liberec View field: 554 ym  Date(m/d/y): 04/06/17 FT TUL Liberec

Obrazek 20:SEM snimky kiizenych struktur s definovanym poctem vidaken pri zvétsené
500x (meritko 100 pm): (A) PCL (150 vi/mm), (B) PCL (200 vi/mm), (C) PLCL
(150 vl/mm) a (D) PLCL (200 vl/mm)

Na obrazku 20 jsou zachyceny SEM snimky pfipravenych vlakennych nosici. Ze
snimkl je patrné, ze nebylo mozné pfipravit zcela presné definované velikosti 0Ok
miizky. Posun a nestejnomérnost mezer mezi jednotlivymi vlakny je zptisoben bud’
vlivem okolnich podminek pfi vyrobé (nestalost proudéni vzduchu) nebo pfi nasledné
manipulaci s fixaénim krouzkem. Nicméné pfipravené miizky byly pro tvodni
experiment, kdy je pozorovano ptedev§im chovani bun€k v interakci s materidlem,

dostacujici.

In vitro testovani bylo realizovano ve spolupraci s Jiho¢eskou univerzitou, kde byly
materialy osazeny vybranou bunéfnou kulturou. Testovani bylo zaméfeno na
biokompatibilitu pfedloZeného materialu pomoci metody live cell imaging a nasledné

vyhodnoceni dynamického zarlstani definovanych porit tvofenych miizkou. Metoda
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live cell imaging je zaloZena na pofizovani snimkii daného mista v urcitém casovém

intervalu. Snimky jsou potizovany pomoci optického mikroskopu (viz obrazek 21).

SEM 0h 60 h 120 h

Obrazek 21: Testovani polymerni mrizky pro studium biokompatibility materialu:
(A) SEM snimek (méritko 200 um), (B-D) sledovaini postupného zariistani mrizky
bunécnou kulturou pomoci live cell imaging, (B) v ¢ase 0, (C) po 16 hodindach a (D) po
120 hodindch od nasazeni

Byly provedeny prvni experimenty pro testovani biokompatibility PCL a PLCL
vlakennych miizek pomoci live cell imaging. Pribéh experimentu je znidzornén na
obrazku 21. Z doposud ziskanych dat je zfejmé, Ze tento modelovy systém ma potencial

pro testovani interakce bunééné kultury s pfedloZzenym materialem.

V ramci dal$ich experimentd bude métena rychlost zaristani port a bude sledovano
chovani bunék na vlakennych strukturach pfipravenych metodou drawing z riznych

polymernich materiald.
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5.3 Modifikace technologie drawing — zvlakiiovani z volné hladiny

Cilem hledani optimalizaci vyrobniho procesu je vyroba vlaken s vysokou homogenitou
a malou distribuci vlaken a zvySeni produktivity. DalSim cilem je moznost fizené
ovlivitovat primeéry piipravovanych vldken z jednoho druhu polymeru nastavenim

jednotlivych parametri vyrobniho procesu.

Modifikace vyrobniho procesu metody drawing spocivala v nahrazeni polymerni kapky
za volnou hladinu. Cilem modifikace bylo pifedevs§im snizeni distribuce primért vlaken

a ptiprava vlédken s vy$s§i homogenitou po délce vldkna.

Polymerni roztok PCL byl umistén do dvou kadinek o objemu 4 ml a kazda kadinky
byla umisténa na opaény konec trajektorie jehly, viz obrazek 22. Kazda kadinka
S polymernim roztokem byla umisténa na magnetickych michadlech, aby byla zajiSténa
nepietrzitd homogenizace roztoku. Kazdad kadinka byla opatfena vickem s piedem
vyfiznutou Stérbinou, aby se ¢astecné zamezilo rychlému odpafovani rozpoustédla

(chloroformu) z volné hladiny polymerniho roztoku.

Jehla v kazdém kroku byla nejprve smocena v roztoku polymeru. Hrot jehly vzdy
protne hladinu 1-2 mm pod hladinu, poté je jehla vodorovné zdvizena do vysky 10 mm
nad hladinu a nésledné je vlakno tazeno po kruhové trajektorii, jako je tomu pii tazeni
z polymerni kapky, viz kapitola 2.3.1 (Tvorba vldken metodou drawing), kde je

podrobné popsan princip tazeni vlaken z polymerni kapky.

Obrazek 22: Mikromanipulator Il s modifikaci tazeni vidken z volné hladiny

V ramci experimentu byl sledovan vliv koncentrace polymerniho roztoku PCL
(Mw = 80 000), byly zvoleny koncentrace 8, 10 a 12 hm%. Kazdy roztok byl michan po
dobu 24 hodin. Tento interval vychazi z testovani homogenity roztoku v kapitole 5.1
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(M¢teni viskozity) a 5.2.1 (Morfologie vlaken). Pro pfipravu vlaken byla zvolena jehla

s vnéj$im primérem 0,25 mm.

Dale byl sledovan vliv rychlosti tazeni vlakna (posunu jehly) v téchto koncentracich, pii
rychlostech 1, 3 a 5 m*s™. Vlakna vznikla v jednotlivych &astech experimentu byla dale

analyzovana pomoci obrazové analyzy potizenych SEM snimkii.

| [
{ I H
SEM MV 20.0 kV SEM MAG: 1,00 kx

WD: 15.04 mm Dat SE 50 m

View field: 277 m | Date(midiy): 03:30/18

FTTUL Liberec

WD: 14.98 mm Det SE
View fieid: Z77 ym _ Datemidly): 03730118

Obrazek 23: SEM snimky PCL vlaken tazenych z volné hladmy pri ruznych
koncentracich polymerniho roztoku a riiznych rychlostech tazeni, zvétseni 1 000x
(méFitko 50 pm).

Z jednotlivych snimkt na obrazku 23 neni patrna, viditelna zavislost vlivu koncentrace
nebo rychlosti tazeni na vznik jednotlivych vlaken. Vladkna tazend z volné hladiny

polymerniho roztoku vykazuji vyS$§i homogenitu po délce nez vlakna taZena
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Z polymerni kapky. Pfesto byl pozorovan ndhodny vznik defekti po délce, stiidani
silnych a slabych mist, u vSech testovanych roztoku i pii vSech rychlostech. Vznik
defektti je tedy ziejmé ovlivnén piedevSim okolnimi podminkami, jako je vlhkost
vzduchu a teplota. Tyto ovliviiujici faktory by mohly byt pfedmétem pro dalsi vyzkum
a optimalizaci vyrobniho procesu vlaken tazenych metodou drawing at’ uz z polymerni

kapky nebo volné hladiny.

; 9 1 i
SEMHV: 200KV | SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN|
WO 15.35 mm Det: SE T0pm

SEMHV: 200KV SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN|

i 1
SEM HV:20.0 kV | SEM MAG: 5,00 kx VEGA3 TESCAN|

WD: 15.07 mm Det SE 10 pm WD: 15.28 mm Det SE 10pm
View field: 55.6 ym _ Date(m/dy): 03/30/18 FTTUL Liberec View field: §5.3 ym _ Date{midiy): 04/04/18 FT TUL Liberec View field: 55.3 ym _ Date(midy): 040518 FTTUL Liberec.

e e s "

A " ¥ L 4 ¥
SEMHV: 200KV | SEM MAG: 5.00 kx L VEGA3 TESCAN[l SEMHV-200kV  SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCANSY SEM HV:200kV  SEM MAG: 5.00 kx
WD: 1543 mm Det: SE 10 pm WD: 1523 mm Det Wpm WD: 15.10 mm
View field: 56,4 ym | Date(midly): 03(30/18 FT TUL Liberee. View field: 55.4 ym _ Date(m/dy): 04104118 FT TUL Liberec. View field: 55.4 ym | Date(m/diy): 0405118

o = b 3 ! ki
SEM HV: 20.0 kV- SEM MAG: 5.00 kx 1 1 SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN|

WD: 16,12 mm Det: SE 10 pm

WD: 14.95 mm Det: SE 10pm
View fleid: 55.4 jm  Date(midry): 04105118 FT TUL Liberec

View field: 554 um | Date(midly): 03/30/18

Obrazek 24: SEM snimky PCL vidken taZenych z volné hladiny pri riznych
koncentracich polymerniho roztoku a riznych rychlostech tazeni, (méritko 10 um).
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Morfologie povrchu vldken je srovnatelnd s povrchem vldken vzniklych tazenim
z polymerni kapky. I u vlaken tazenych z volné hladiny vznikéd znac¢né ¢lenény povrch

vlaken (viz obrazek 24).

8 hm% _v=1000 mm/s 8 hm% _v = 3000 mm/s 8 hm%_v =5000 mm/s
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Graf 6: Histogramy priimérii vidken tazenych z volné hladiny z ruznych koncentraci
roztokii PCL tazenych pri riiznych rychlostech: 8 hm% (A) 1 m*s™*, (B) 3 m*s™*
a (C) 5 m*s™, 10 hm% (D) 1 m*s™, (E) 3m*s™a (F) 5 m*s™, 12 hm% (G) 1 m*s™,
(H)3m*sta (1) 5 m*s*

Distribuce priméri vlaken z jednotlivych roztok nevykazuje zadny vyznamny trend
v zavislosti na koncentraci polymerniho roztoku ani na rychlosti tazeni vlaken.
Gaussovu rozdé€leni se nejvice ptiblizuji praméry vlaken tazenych z 12 hm% roztoku pii
rychlostech 1 a 3 m*s™. Nehomogenni rozloZeni primérii vldken tazenych z volné
hladiny je pravdépodobné dano nestejnomérnym odpafovanim rozpoustédla z hladiny
polymerniho roztoku nebo nanesenim rizného mnozstvi polymeru na smoc¢enou jehlu.
V ramci pocate¢niho experimentu tazeni vlaken z volné hladiny bylo pozorovano
zasychani polymerni kapky na hrotu jehly a postupné zvétSovani naneseného polymeru
na jejim hrotu. Tento efekt byl Castecné odstranén prodlouZenim intervalu smoceni

jehly v polymernim roztoku.

DalSim ptedpokladem pro vyrobu vldken taZenych z volné hladiny je vliv praméru

jehly. Se snizujicim se primérem hrotu jehly by se mély snizovat priméry vzniklych

58



vladken. Tento predpoklad by mohl byt zdrojem pro dalSi zkouméni a optimalizaci

vyrobniho procesu vlaken tazenych metodou drawing.

Statistické vyhodnoceni naméfenych primérd vldken tazenych z volné hladiny
Vv jednotlivych koncentracich polymerniho roztoku a rliznych rychlostech je znazornéno

v tabulce 5.

Tabulka 5: Statistické vyhodnoceni namérenych priumeérii vidken tazenych z volné
hladiny

Rychlost PTG e

Koncentrace taZeni hodnota odchylka Minimum | Maximum

roztoku vlaken priméru
vlaken [um

[um]

e 5,10 2,90 1,04 11,85
3 6,30 2,21 2,20 12,27
5 7,52 2,05 2,17 13,54
s 5,48 2,57 1,08 13,22
3 6,73 2,83 0,80 14,49
5 5,79 2,35 1,75 11,59
e 4,37 1,78 1,04 8,43
3 4,36 2,22 1,52 11,91
5 6,09 3,43 0,84 14,35

Byl ptedpokladan vliv snizujici se koncentrace polymerniho roztoku a rychlosti tazeni
na snizujici se hodnoté priméru vlaken. Tento predpoklad nebylo mozné z naméfenych

dat zobrazenych v tabulce 5 potvrdit.

Priméry PCL vldken tazenych z 12 hm% roztoku PCL, ktery byl homogenizovan po
dobu 24 hodin a vlékna byla taZena pfi rychlosti 3 m*s™, byly srovnatelné s vldkna
tazenymi z volné hladiny tazend pii stejnych podminkach. V porovnani s vlakny
tazenymi z volné hladiny maji vladkna taZzend z polymerni kapky obecné nizsi primer i
smérodatnou odchylku (viz tabulka 3). Distribuce vlaken tazenych z volné hladiny byla
srovnatelnd s vldkny tazenymi z polymerni kapky, ale vy$s$i homogenita primeéru vlaken

po délce byla zaznamenana u vlaken tazenych z volné hladiny.
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5.3.1 Vlakna taZena z polymerni taveniny na rotujici kolektor

V ramci modifikace vyrobniho procesu byl proveden experiment vyroby vldken
tazenych z taveniny polymeru PLC na rotujici kolektor. Praimér kolektoru byl 58 mm.
Polymerni granulat byl umistén do vyrobené hlinikové kadinky, ve které byl polymer
taven pii teplotach 180 az 230°C. Kadinka byla vyrobena ze silné hlinikové folie.

Prvnim krokem vyroby nekonecného vldkna z polymerni taveniny bylo smoceni hrotu
laboratorni 1zi¢ky v taveniné a nasledné pfeneseni vldkna tazeného 1zi¢kou na rotujici
kolektor (kontaktem taveniny na 1zi¢ce s povrchem kolektoru). Po kontaktu 1zicky
s povrchem kolektoru bylo vznikajici vlakno dale navijeno na povrch kolektoru do doby
pfetrhu vldkna. Pretrh vlakna byl nejcastéji pozorovan u hladiny polymerni taveniny,
resp. Vv nejslabsim mist¢ vzniklého zvlaknovaciho kuZzelu. Pretrh vldkna byl
pravdépodobné zpusoben nestabilnim ochlazovanim vlakna. Dale dochazelo K pretrhu

pti kontaktu vlakna se sténou kadinky.

Kontinualni vyrobu vldkna bylo mozné udrzet po velmi kratkou dobu, vétSinou se
jednalo o n€kolik vtetin (10 - 30 s). Na stabilitu vyroby vldkna ma pravdépodobné
nevyssi vliv okolni teplota. Pokud by bylo zajiSténo naptiklad postupné ochlazovani
vlakna (snizujici se teplota) v prostoru mezi hladinou a kolektorem byl by

pravdépodobné vyrobni proces stabilnéjsi.

V ramci experimentu byly pouzity tfi druhy polymeru PCL, ktefi se od sebe vzdjemné
lisili molekulovou hmotnosti. Konkrétné bylo pouzito PCL o molekulové hmotnosti
45 000 (Sigma-Aldrich), 50 000 (Sigma-Aldrich) a 80 000 (Perstorp — Capa™ 6506).
Jednotlivé parametry experimentu, jako je teplota zahfivani, otacky kolektoru a

piepocet obvodové rychlosti, jsou znazornény v tabulce 6.
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Tabulka 6. Jednotlivé nastavené parametry experimentu pripravy vidken tazenych
Z volné hladiny polymerni taveniny

230 3000 9,11
180 2000 6,07
200 6000 18,22
150 3000 9,11
250 6000 18,22
250 12000 36,44

Kazdy polymer byl pfed samotnym zvldkinovanim taven cca po dobu 10 az 20 minut na
vyhfivaném magnetickém michadle za teploty uvedené v tabulce. @ Michadlo
s hlinikovou kédinkou bylo vzdy umisténo pod rotujici kolektor. Michadlo udrzovalo

stalou teplotu taveniny pii tazeni vlakna.

Kolektor byl pied kazdym experimentem obalen ¢ernym papirem, na ktery se ukladalo
vzniklé vlakno. Po skoceni zvlaknovani byla vlakna zafixovana ve sméru osy kolektoru
a poté byl papir i svldkny pfestfizen a sejmut z kolektoru. Vznikld vldkna byla
pfenesena na kovovy ter¢ (nalepena na oboustrannou lepici pasku), ktery byl nasledné
vlozen do elektronového mikroskopu (SEM). Snimky pofizené z jednotlivych vzorkt
byly nésledn€ morfologicky analyzovany a naméfené primeéry statisticky vyhodnoceny,

viz tabulka 7.

Prvnim testovanym polymerem byl PCL o molekulové hmotnosti 80 000, ktery byl
pouzit u predeSlych experimentiitéto prace, tazeni vldken zpolymerni kapky
(kapitola 5.2) a volné hladiny polymerniho roztoku (kapitola 5.3). Tento polymer byl
ovSem tézko tavitelny i pii vysokych teplotach. Vlakna vznikala velmi neochotné
a stabilni proces taZzeni nebylo moZné udrzet. Z tohoto diivodu byl zvolen polymer 0
niz§i molekulové hmotnosti, 45 000. Polymer o niz§i molekulové hmotnosti byl snaze
tavitelny a proces tazeni déle udrZitelny. V ramci experimentu bylo pouZito i technické
PCL s molekulovou hmotnosti 50 000, jakozto dal§i mozny material pro vyrobu vlaken

tazenych z taveniny metodou drawing.
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Obrazek 25: SEM snimky PCL vidken tazenych z volné hladiny polymerni taveniny pri
riiznych otackach kolektoru, zvétseni snimkit 1 000x (méritko 50 um): (A) PCL
(Mw=80 000) psi 3 000 [ot*min™], (B) PCL (Mw=45 000) pFi 2 000 [ot*min™],
(C) PCL (Mw=45 000) p#i 6 000 [ot*min™], (D) PCL (Mw=50 000) psi
3000 [ot*min™], (E) PCL (Mw=50 000) psi 6 000 [ot*min™], (E) PCL (Mw=50 000)
pFi 12000 [ot*min™].

62



Ze snimkii zobrazenych na obrazku 24 je patrnd Siroka distribuce priméra vlaken,
s vyjimkou u vzorku PCL (80 000) kde nebylo mozné jednotliva vlakna jednoznaéné
detekovat. Siroka distribuce vlaken je pravdépodobné dana opétovnym manualnim
nanasenim nov¢ vznikajiciho vldkna na kolektor, kontakt povrchu kolektoru se 1zickou
smocenou v polymerni tavening. Distribuce vldken by se pravdépodobné dala dale snizit
pouzitim slabé tyCinky poptipad¢ jehly namisto laboratorni 1zicky jakozto prostfedku

pro prvotni nanaseni vlakna na rotujici kolektor.

Ze snimku je dale patrnd hladka struktura povrchu vldkna u vSech testovanych
polymert PCL. Tento vysledek do jisté miry podporuje teorii vzniku Clenité struktury

(pory na povrchu vlakna) vlivem odpatrovani rozpoustédla ze vznikajiciho vldkna.
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Graf 7: Histogramy priiméri PCL vidken tazenych z taveniny: (4) PCL (Mw=80 000)
pFi 3000 [ot*min™], (B) PCL (Mw=45 000) pfi 2 000 [ot*min™], (C) PCL

(Mw=45 000) pi 6 000 [ot*min’"], (D) PCL (Mw=50 000) p#i 3 000 [ot*min™"], (E)
PCL (Mw=50 000) p#i 6 000 [ot*min’], (E) PCL (Mw=50 000) pi 12 000 [ot*min™].
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Tabulka 7: Statistické vyhodnoceni namérenych priméri viaken tazenych z polymerni
taveniny

3000 = = - -

2000 5,72 2,63 2,44 19,78
6000 9,96 9,53 0,87 40,41
3000 9,38 3,04 2,06 21,36
6000 9,19 4,42 3,23 27,47
12000 6,31 181 1,99 13,95

Z jednotlivych snimkii bylo naméteno 100 pramért vlaken a jednotlivd data byla
nasledné statisticky vyhodnocena. Vysledky méfeni jsou znazornény v tabulce 7

a jednotlivé grafy (histogramy) Cetnosti vldken jsou v ptiloze C.

V porovnani s vldkny tazenymi z volné hladiny polymerniho roztoku vykazuji vlakna
tazena ztaveniny obdobny trend jak v distribuci vldken, tak v jejich nameétfenych
primérech. Priimérna hodnoty priméru vldken tazenych z volné hladiny je 6 + 2 um,
zatim co u taveniny je 7 + 2 um. U PCL vlaken tazenych z polymerni kapky se
pramérné hodnoty pruméri vldken pohybuji vrozmezi 5 £ 1 um. Vldkna taZena
Z polymerni taveniny ovSem vykazuji vysokou homogenitu po délce, resp. kolisani
primérd  vramci jednoho vldkna bylo minimalni, oproti vladknim vzniklym
z polymerniho roztoku. Lze se tedy domnivat, ze vznik riznych defekt na vlaknech je
pravdépodobné zplisoben nerovnomérnym odparovanim rozpoustédla ze vzniklych

vlaken, které je siln¢ zavislé na okolnich podminkach.

Tazeni vlaken z volné hladiny polymerni taveniny bylo prvotnim experimentem pro
ovéfeni dal§ich moznych modifikaci vyrobniho procesu vldken taZenych metodou
drawing. TaZeni vldken z polymerni taveniny predstavuje fadu vyhod, at’ uz materialové
nebo z pohledu morfologie vzniklych vlaken. Z pohledu tkanového inzenyrstvi je
moznost ovliviiovat vyslednou morfologii povrchu vldken velmi Zadouci, predevsim

pak z pohledu moznych specifickych aplikaci hladkych a ¢lenitych vlaken.

Dalsi vyhodou vlédken vzniklych ztaveniny je absence jakychkoli rozpoustédlovych

systémd, které by mohly ptipadné ovliviiovat interakci bunck s materidlem.
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Nevyhodou vSak zistdva nizkd produkce, obtiznd stabilizace vyroby nekone¢ného

vlakna a Siroka distribuce vzniklych vlaken.
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ZAVER

Cilem této prace byla optimalizace vyrobniho procesu vldken tazenych z polymerni

kapky a dalsi vyvoj metody drawing (taZeni z volné hladiny).

Prvni ¢ast prace byla zaméfena na sledovani vlivu homogenizace roztoku (doby
michani) na distribuci vlaken piipravenych z jednotlivych roztok, jejich primért, a na
vznik defektl na vldknech. Pro sledovani homogenity roztoku byl zvolen polymer PCL.
Homogenizace roztoku byla hodnocena prostfednictvim viskozitniho chovani. Vldkna
pfipravena z rizné dlouho homogenizovanych roztoka byla dale hodnocena z hlediska
morfologie a mechanickych vlastnosti. Z vysledkt jednotlivych méfeni vyplyva jako
nejvhodnéjsi interval homogenizace (michani) roztoku 16 az 24 hodin. V téchto
intervalech naméfena morfologicka data vykazovala nejvétsi homogenitu jak z pohledu
distribuce priméri vlaken, tak z hlediska nejmenSiho vyskytu defektii. U roztokti PLCL
bylo pfedpokladdno obdobné chovéni, jak z pohledu viskozity, tak distribuce vlaken.
Proto byl pro porovnani s PCL vlakny zvolen jeden interval homogenizace roztoku, 24
hodin. Vlakna tazena z roztoku PLCL vykazovala ve srovnani s vlakny z PCL nizsi
priméry, vys$i homogenitu a mensi ¢etnost defektl (stfidani silnych a slabych mist) po
délce vladken. Mechanické vlastnosti pfipravenych vldken z jednotlivych intervali
homogenizace byly méfeny tahovou zkouSkou. Vzhledem k detekénimu rozsahu
trhaciho pfistroje nebylo mozné testovat jednotlivd vlakna. Proto byl testovan svazek
200 vlaken. Pfi testovani pevnosti v tahu bylo pozorovano nékolika nasobné protazeni
vlaken pfi velmi malych ptirastcich sil. Taznost svazkiit PCL vlaken byla cca 500 % pfi
maximalni naméfené sile cca 0,1 N. U svazki PLCL vldken byla naméfena taZnost cca
280 % pi1 maximalni namétené sile cca 0,08 N. V ramci méfeni nebyl pozorovan zadny
vliv homogenizace roztoku na mechanické vlastnosti svazku vldken. Pii testovani
pevnosti v tahu byla sledovana vysoka nestabilita, kolisani méfené sily, v ramci jedné
tahové zkousky PCL i PLCL svazku vlaken. Tento efekt je pravdépodobné zptisoben
nehomogenni distribuci priméra vlaken v jednotlivych testovanych svazcich. Dale byla
z vysledki patrnd vysokd variabilita jednotlivych méfeni. Domnivam se, Ze na zakladé
pribéhu méteni a ziskanych dat je pouzitd metoda testovd mechanickych vlastnosti
nevhodna pro testovani vlaken pfipravenych metodou drawing. MoZznym feSenim pro
dalsi testovani je nalezeni metody, ktera je schopna detekovat zmény pevnosti jednoho

vlakna v jednotkdch mN aZ pN.
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V ramci experimentl tazeni vldken z polymerni kapky byl rovnéz vyroben modelovy
systém v podobé vlakenné miizky urcené pro studium interakce bun¢k s materialem.
Byly provedeny prvotni experimenty modelového systému testovaného metodou live
cell imaging, které prokazaly, Ze mikrovlakenné miizky jsou pro tuto metodu vhodné a

systém bude dale rozvijen.

Druha cast prace byla zaméfena na modifikaci vyrobniho procesu vldken tazenych
metodou drawing. Modifikace spocivala v nahrazeni polymerni kapky za volnou
hladinu polymerniho roztoku nebo taveniny. Cilem modifikace byla snaha snizit
distribuci praimért vlaken a piipravit vlakna s menSim vyskytem defektt. Z vysledku
jednotlivych experimentl vyplyva, ze vldkna tazend z volné hladiny vykazuji vyssi
homogenitu vlaken, nejvyssi pak u vlaken tazenych z polymerni taveniny, kdy vznikalo
hladké homogenni vldkno u vSech testovanych vzorkd PCL. Defekty na vlaknech
tvofenych z polymerniho roztoku pravdépodobné vznikaji vlivem nerovnomérného
odpatfovani rozpoustédla. Toto tvrzeni bylo podpotfeno analyzou vldken pfipravenych
Z polymerni taveniny, kdy vznikla vlakna vykazovala minimalni nehomogenitu po délce

vlakna.

Dalsi mozny vyzkum optimalizace vyroby vldken taZzenych z polymerniho roztoku
metodou drawing by se mohl zabyvat studiem vlivu okolnich podminek, teploty a
vlhkosti vzduchu, na vznik ¢lenité struktury vlaken popiipadé defektt vznikajicich po
délce vlakna. Dale by bylo vhodné pokracovat ve vyzkumu tazeni vlaken z volné
hladiny polymerniho roztoku a v ptipravé nekoneéného vldkna z polymerni taveniny.
U zvlaknovani z volné hladiny roztoku by bylo dale vhodné sledovat napf. vliv primér
jehly spolu s rychlosti tazeni na morfologii a distribuci vlaken. Vyroba nekoneéného
vlakna z polymerni taveniny by se pak mohla zaméfit na stabilizaci taZzeni vldkna a
faktory ovliviljici zvlaknovani, jako je polymerni material, teplota zahtivani, rychlost

tazeni, apod.
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Graf A-1: Méreni viskozity roztoku 12% PCL po 2 hodindch michdani: (A) kiivka
druhého méreni vzorku a (B) porovnani trech méreni viskozity pro jeden casovy interval
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Graf A-2: Méreni viskozity roztoku 12% PCL po 4 hodindach michani: (4) kiivka
druhého meéreni vzorku a (B) porovnani tiech méreni viskozity pro jeden casovy interval
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Graf A-3: Méreni viskozity roztoku 12% PCL po 16 hodindch michani: (A) kiivka
druhého meéreni vzorku a (B) porovnani tiech méreni viskozity pro jeden casovy interval
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Graf A-4: Méreni viskozity roztoku 12% PCL po 24 hodindch michani: (A) kiivka
druhého méreni vzorku a (B) porovnani tfech méreni viskozity pro jeden casovy interval
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B Mechanické vlastnosti
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Graf B-1: Pracovni graf (A) tahové zkousky PCL vidken po 2 hodindch homogenizace
roztoku a vyrez pocdtecni linedrni oblasti grafu (B)

Tabulka B-1: Namerené a vypocitané hodnoty mechanickych viastnosti PCL vidken
tazenych z polymerni kapky z roztoku po 2 hodindch homogenizace roztoku

Draha
Zkouska pri¢niku
(N] | [mm]
003 2018
008 2812
002 3563
005 6959
004 6972
L 0w 16E
011 11128
L o 1w
S o
006 7059
012 13622
004 469
005 5203
011 16749
003 2652
L | poosnneTE
Smérodatna
B e

Napéd Potitetni
Vpl‘l Deformace modul E

pretrhu € [%0] [MPa]

o [MPa]
5,18 145,91 20,57
4,81 140,59 40,82
3,15 178,13 81,97
8,51 347,95 138,83
7,59 348,60 69,40
16,84 584,09 225,13
20,72 556,39 214,63
23,50 675,21 317,22
8,33 279,82 132,95
11,47 352,96 132,81
22,02 681,62 295,89
1,77 234,58 109,85
8,51 260,14 74,54
20,72 837,47 135,62
4,63 132,58 74,95




A Tahova zkouska PCL vidken po 4 hodinach B Tahova zkou$ka PCL vldken po 4 hodinich
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Graf B-2: Pracovni graf (4) tahové zkousky PCL vldken po 4 hodindach homogenizace
roztoku a vyrez pocatecni linedarni oblasti grafu (B)

Tabulka B-2: Nameérené a vypocitané hodnoty mechanickych viastnosti PCL vidken
tazenych z polymerni kapky z roztoku po 4 hodindch homogenizace roztoku

Napéti pri Pocatecni
. o > Deformace
Zkouska Fmax [N] | pFi¢niku | pFetrhu ¢ o modul E
- [MPa] e [%0] [MPa]
036 14904 7320 74518 32958
018 161,36 37,21 806,82 167,27
021 14880 4191 744,02 152,29
037 18041 7545 902,03 267,95
011 10221 23,0 511,05 117,59
011 11842 22,90 592,08 126,56
028 16642 57,45 832,10 23017
S 009 97,15 17,38 485,74 12596
| 010 11437 1963 571,85 124,99
009 16850 18,20 842,52 76,09
0,03 26,29 6,13 131,45 66,13
0,03 26,37 5,93 131,87 40,58
029 18752 59,70 937,62 1935
0,08 82,14 16,56 41071 150,38
011 11634 21,88 581,69 128,04
016 12802 U eIs1 15311
Smérodatna
D I =



A Tahova zkouska PCL vldken po 16 hodinach
homogenizace roztoku
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Graf B-3: Pracovni graf (A) tahové zkousky PCL vidken po 16 hodindch homogenizace

roztoku a vyrez pocatecni linedarni oblasti grafu (B)

Tabulka B-3: Nameérené a vypocitané hodnoty mechanickych viastnosti PCL vidken
tazenych z polymerni kapky z roztoku po 16 hodinach homogenizace roztoku

Draha
pri¢niku
I [mm]

Zkouska

021 186,27
006 9152
015 141,66
015 169,12
004 3053
o 008 146,75
026 174,77
& 005 5443
0 012 12879
017 161,91
004 4285
007 86,67
006 102,63
004 3519
004 3059
| Promér |
Smérodatna
e

N?péti pri Deformace Pocatecni
pretrhu o %] modul E
[MPa] e[% [MPa]
84,78 931,36 422,92
25,19 457,61 149,93
58,78 708,32 264,47
60,78 845,60 333,46
14,40 152,64 178,89
31,99 733,76 171,53
103,57 873,86 379,47
19,59 272,16 202,24
46,79 643,97 251,50
68,78 809,53 293,01
17,20 214,25 170,66
27,99 433,35 196,14
25,59 513,13 247,48
15,20 175,97 163,67
15,60 152,94 185,53
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Tabulka B-4: Namérené a vypocitané hodnoty mechanickych viastnosti PCL vidken
tazenych z polymerni kapky z roztoku po 24 hodinach homogenizace roztoku

E Draha
Zkouska [l”\‘ﬁx pri¢niku
| [mm]
012 125619
006 54,158
007 765
B o012 111,731
015 129516
& 020 15968
007 89,747
1 017 138844
| 009 110594
005 32,398
006 78528
004 34,137
006 97,324
016 76,569
008 113546
010 9526
Smérodatna
005 3720

N‘ilpéti pri Deformace Pocateéni
pretrhu o %] modul E
[MPa] e[% [MPa]
47,74 628,10 330,74
21,73 270,79 197,53
27,17 382,50 271,90
45,80 558,66 311,50
58,22 647,58 285,03
75,68 798,40 322,45
26,00 448,74 211,64
64,82 694,22 324,18
33,38 552,97 264,25
17,85 161,99 157,75
24,06 392,64 230,42
17,08 170,69 152,54
23,29 486,62 166,50
60,16 382,85 570,36
29,50 567,73 209,04
38,17 476,30 267,05
19,03 186,02 104,37
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Graf B-5: Pracovni graf () tahové zkousky PLCL vlaken po 24 hodindch
homogenizace roztoku a vyrez pocdtecni linearni oblasti grafu (B)
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Tabulka B-5: Namérené a vypocitané hodnoty mechanickych viastnosti PLCL vidken
tazenych z polymerni kapky z roztoku po 24 hodinach homogenizace roztoku

Draha o Pocatecni
Finax o Deformace
IN] pri¢niku 1 modul E

[mm] llial [MPa]

Zkouska

0,05 46,34 24,03 231,68 2,89
0,06 60,85 34,20 304,23 5,37
0,14 7314 74,87 365,68 12,10
006 4760 3013 238,00 3,76
0,11 7281 5863 364,03 6,86
B o0 6144 51,39 307,20 8,89
0,10 56,44 52,11 282,20 11,23
I 0 7153 7374 357,67 20,31
005 44,60 26,49 223,00 3,53
0,07 6755 3843 337,74 6,18
0,08 70,79 45,08 353,95 4,80
0,06 5445 34,18 272,26 5,97
0,04 4499 2212 224,96 3,62
0,13 7367 67,71 368,34 27,34
0,06 4938 32,83 246,89 9,72
o 5970 4439 29852 884
Smérodatna
I I
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