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1. Uvod

Nanocastice kovu jsou znamé a vyuzivané jiz po staleti. Jejich pouziti najdeme jiz ve
4. stoleti u starovékych Rimand, ktefi byli schopni vyrobit tzv. Lykurgovy pohary, kde
vyuzili dnes znamé nanotechnologické produkty ve formé nanocastic kovi k
probarveni skelnych ploch. Do sklafského kmene byly tehdy umistény nanocastice Ag
a Au, které specifickym zpasobem interaguji s dopadajicim svétlem. Velkym
specifikem té€chto pohari je navic fakt, Ze jejich barva se odviji od umisténi svételného
zdroje. Pokud je svételny zdroj umistén vné je barva poharti Cervena a v piipadé, ze je
uvnitf, pak je jejich barva zelena. Charakteristické optické vlastnosti nékterych
nanocastic kovi byly poté dale pouzivany po cela stoleti za tGCelem vytvareni
barevného efektu na keramice ¢i porcelanu. (Freestone, et al., 2007)

Nanocastice stfibra, jakozto jeden z typickych reprezentanti nanocastic kovu,
jsou v dnesSni dobé vyuzivany pro své zajimavé fyzikalné-chemické a biologické
vlastnosti, které zahrnuji antibakterialni vlastnosti, dobrou vodivost a uZzasné
katalytické vlastnosti. Jejich vyuziti najdeme v celé fadé odvétvi jako je I1ékarstvi,
potravinaistvi nebo tieba farmacie. (Zhang, et al., 2016) Antibakterialni aktivita je
znama po mnoho let a zajem o nanocastice stfibra je mozné datovat zpét do
starovékého Recka a Rima. (Gnanadhas, et al., 2013) V dé&jinach sice doslo k odklonu
od tohoto antimikrobialniho ¢inidla, ale dochazi k jeho rehabilitaci s ohledem na
vyskyt bakterii rezistentnich vic¢i antibiotikim. (Wong & Liu, 2010) Nanocastice
stfibra ale disponuji 1 vynikajicimi katalytickymi uc¢inky. Pro studium katalytické
aktivity se vyuzivaji stabilni nanoc¢astice stfibra, jejichz katalyticka aktivita je zavisla
na jejich velikosti, potazmo velikosti specifického povrchu téchto ¢astic. (Abou El-
Nour, et al., 2010)

V experimentalni ¢asti bude pozornost vénovana piipraveé nanocastic stfibra ve
vodném prostiedi o vysoké koncentraci. Tento typ disperze je preferovan, maji-li byt
nanocastice stfibra dale pouzivany v rozliénych aplikacich. K dosazeni tohoto cile
bude pouzita klasickd redukce prekurzoru nanocastic stiibra, tj. AgNOs, vhodnym
reduk¢nim ¢inidlem. Volba redukéniho €inidla bude provedena tak, aby samo cinidlo
dokazalo nanocastice stabilizovat oproti nechténym agregacnim procesum. Piipravené
nanocastice stiibra budou nasledné prevedeny do podoby prasku a zabudovany do
matrice polymeru. Z tohoto polymeru budou dale pfipravena vlakna pomoci metody

elektrostatického zvlaknovani.



2. Teoreticka c¢ast

2.1. Disperzni soustavy

Disperzni soustavy jsou soustavy tvofené dvéma zakladnimi ¢astmi — disperznim
podilem a disperznim prostfedim. Spojitou Cast disperzni soustavy tvoti disperzni
prostfedi, ve kterém je rozptylen disperzni podil ve formé& c&astic. Podle toho,
zda disperzni podil pfedstavuje samotnou fazi nebo zda se lisi svym chemickym
slozenim od disperzniho prostfedi, mluvime o disperzni fazi nebo disperzni slozce.
(Bartovska & Siskova, 2005)

Disperzni soustavy jsou pirevazné viceslozkové; dominujici jsou soustavy
heterogenni viceslozkové, dal§Simi ptiklady jsou vsSechny druhy homogennich
viceslozkovych roztokti. Ve vzacnych pfipadech vznikaji soustavy jednoslozkové
heterogenni (pfikladem muze byt vlhka para, kdy se jedna o smeés syté pary a kapicek
kapaliny), které jsou viak labilni. (Bartovska & Sigkova, 2005)

Viceslozkové heterogenni soustavy jsou takové, které obsahuji dvé faze —
disperzni fazi a disperzni prostiedi, mezi jejichz Casticemi existuje fazové rozhrani.
Naopak viceslozkové homogenni soustavy jsou tvofené dvéma slozkami — disperzni
fazi a disperznim prostfednim, a jen jednou fazi. V tomto pfipadé se zde nenachazi
rozhrani mezi disperzni fazi a disperznim prostiedim, a to pravé z divoda rozptyleni
slozky disperzni faze na drobné Castice ve slozce disperzniho prostiedi (pfikladem

muize byt cukr ve vodg). (Bartovska & Siskova, 2005; Kvitek & Panagek, 2007)

2.2. Vznik disperznich soustav

Disperzni soustavy mohou vznikat kondenzaci pravych roztoku ¢i jednoslozkovych
homogennich soustav, ¢i dispergovanim makroskopickych fazi. Tyto zptisoby vzniku
jsou podminény prechodnym postavenim disperznich soustav mezi makroskopickymi

heterogennimi a homogennimi soustavami. (S¢ukin, et al., 1990)



Disperzni soustavy muzeme rozdé€lit na termodynamicky rovnovazné
a nerovnovazné. Termodynamicky rovnovazné vznikaji samovolnym dispergovanim,
nepotiebuji dodatecnou stabilizaci a oznacuji se jako lyofilni soustavy. Nerovnovazné
jsou podstatné Castéjsi, vznikaji bud’ dodanim prace (napf.: mechanické) nebo diky
vnitinim procesim, které probihaji v soustavé a oznacuji se jako lyofobni. Na rozdil
od rovnovaznych soustav vyzaduji nerovnovazné soustavy stabilizaci, jinak jsou

nestalé. (Séukin, et al., 1990)

2.3. Koloidni soustavy

Koloidni soustavy jsou jednim ze zakladnich typa disperznich soustav. Jedna se
nejCastéji o viceslozkové heterogenni soustavy, ve kterych je jedna latka s Casticemi
o pruméru 1-1000 nm (disperzni faze) dispergovana v jiné latce (disperzni prostiedi).
(Kvitek & Panacek, 2007) Koloidni soustavy lze rozdélit do tfi skupin: lyofobni
disperze, asociativni a lyofilni koloidy. Lyofobni disperze jsou nestalé heterogenni
soustavy, které samovolné zanikaji. V tomto pfipad€ disperzni podil a disperzni
prostiedi predstavuji dvé rizné faze, které jsou oddélené pomoci fazového rozhrani,
které ovliviiuje vlastnosti lyofobni disperze. Lze je pfipravit kondenzaci z pravych
roztoki nebo dispergaci makrofazi. Lyofilni koloidy jsou homogenni soustavy
s vysokou termodynamickou stabilitou. Jsou také oznacovany jako koloidni roztoky,
jelikoz se jedna o pravé roztoky makromolekularnich latek, které wvznikaji
samovolnym rozpusténim a jsou stalé. (Bartovska & Siskova, 2005) Asociativni neboli
taktéz micelarni koloidy jsou termodynamicky stabilni, byvaji nékdy klasifikovany
jako lyofilni koloidy. Pomoci vratné asociace z pravych roztoki nékterych

nizkomolekularnich latek zde vznikaji micely. (Bartovska & Siskova, 2005)



2.3.1. Vlastnosti koloidnich soustav

Elektrické vlastnosti

Pti kontaktu s polarnim prostifedim ziskava vétSina latek povrchovy elektricky naboj,
ktery omezuje §ifeni blizkych ionti v polarnim prostiedi. Toto, spolecné s dalSimi
jevy, vede k tvorbé elektrické dvojvrstvy. Elektrickd dvojvrstva se sklada ze dvou
opacné nabitych vrstev, dusledkem nabitého povrchu, ktery pfitahuje protiionty pfi
styku s roztokem. Vrstvy jsou k sobé pfitahovany adsorpcnimi a elektrostatickymi
silami. Pfi pohybu faze s elektrickou dvojvrstvou proti roztoku dochézi k fenoménu
znamému jako elektrokinetické jevy (tj. elektroforéza, elektroosmoéza, sedimentacni
a proudovy potencial). Konsekvence téchto elektrokinetickych jevt je v dasledku
rozdéleni elektrické dvojvrstvy a vzniku tzv. elektrokinetického potencialu.
Elektrokineticky potencial neboli zeta potencial je rozdil potencial na pohybovém
rozhrani. Jedna se o rozhrani, na kterém se rozd¢li elektricka dvojvrstva na pohyblivou
(kompaktni) a nepohyblivou (disperzni) ¢ast. Pohybliva cast je blize k povrchu
a pusobi zde adsorpéni sily, naCez nepohybliva ¢ast je vzdalen€jsi a adsorpéni sily jsou
zde tak malé, Ze je 1ze zanedbat. (Bartovska & Siskova, 2005; Kvitek & Panacek, 2007,
Séukin, et al., 1990)

Elektroforéza je jev, pfi kterém dochézi k pohybu elektricky nabitych ¢astic
disperzni faze pusobenim vnéjSiho elektrického pole. Elektrokinetické jevy jsou
zpusobeny pritomnosti elektrického naboje na fazovém rozhrani mezi disperzni fazi
a disperznim prostfedim. Mohou ji podléhat kromé anorganickych castic disperzni
faze, i makromolekuly nesouci naboj, ktery muze mit riznou velikost i znaménko
v zavislosti na slozeni prostiedi. (Kvitek & Panacek, 2007; S¢ukin, et al., 1990)

Sedimentacni potencial je vuci elektroforéze jev inverzni. V tomto pfipadé
vSak jednosmérny mechanicky pohyb elektricky nabitych castic disperzni faze
v disperznim prostredi vyvolava elektrické pole. Jako sedimentacni potencial mizeme
oznacit potencialni rozdil mezi dvéma polozenymi hladinami pfi sedimentaci nabitych
Gastic v gravitaénim nebo odstiedivém poli. (Bartovska & Siskova, 2005; Kvitek &

Panacek, 2007)
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Kinetické vlastnosti

Obecné jsou kinetické vlastnosti u disperznich systémt povazovany za tepelny pohyb
makromolekul a dispergovanych koloidnich Castic. Tepelny pohyb se vyskytuje
v mikroskopickém méfitku jako tzv. Browniv pohyb a v makroskopickém meéfitku

jako osmoza a diftize. (Shaw, 1992)

Brownuv pohyb a difuze
Disperzni Castice meéni neustale smér pohybu v dasledku srazek snahodné
se pohybujicimi molekulami v disperznim prostfedim, jinymi ¢asticemi nebo sténami
nadoby. Tento pohyb nese nazev po botanikovi Robertu Brownovi, ktery ho poprvé
sledoval na pylovych zrnech suspendovanych ve vodé. Browntuv pohyb 1ze sledovat
v piipad€, ze Castice jsou dostatecné velké pomoci mikroskopu ¢i ultramikroskopu.
(Bartovska & Siskova, 2005; Shaw, 1992)

Brownav pohyb se jevi v makroskopickém meéfitku jako difuze. Pii difuzi
dochazi k samovolnému vyrovnani koncentracniho gradientu (tj. rozdilu koncentraci)
v soustavach pomoci transla¢niho pohybu c¢astic. Jeji smér je vzdy z prostredi s vyssi
koncentraci do prostiedi s niz§i koncentraci, coz také odpovida smeru koncentra¢niho

gradientu. (Bartovska & Siskova, 2005)

Osméza a osmoticky tlak

Osmoza je proces, ktery nastava, pokud jsou od sebe izolovany dva roztoky
o raznych koncentracich nebo roztok a rozpoustédlo semipermeabilni membranou.
Ptes kterou mohou pronikat volné molekuly rozpoustédla, ale nikoliv rozpusténa latka.
Na obou stranach membrany existuje tendence k vyrovnavani chemickych potenciald,
a tedy i1 koncentraci. Z tohoto divodu dochazi pfes membranu k difuzi rozpoustédla.
Déale nastava vyrovnani osmotického toku pomoci protitlaku — osmotické tlaku.
(Shaw, 1992) Relativni molekulova hmotnost rozpusténé latky se stanovuje méfenim
koligativni vlastnosti, mezi které patii zvySeni osmotického tlaku. Osmoticky tlak ma
jako jediny z nich pouzitelnou hodnotu pfi studiu makromolekul. Kromé toho lze diky
nému eliminovat ucinek materialt s nizkou relativni molekulovou hmotnosti, pro které
je membrana permeabilni. Nicmén¢, je méfeni osmotické tlaku omezeno hodnotou
relativni molekulové hmotnosti, ktera musi byt pfiblizné mezi 10*-10°. (Bartovska &

Sigkova, 2005; Shaw, 1992)
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Optické vlastnosti

Pro  disperzni soustavy ~ jsou  optické  vlastnosti = vyznacné
a charakteristické. U analytickych disperznich soustav (¢astice do 1 nm), se uplatiiuje
predev§im absorpce svétla, kdezto u koloidnich disperznich soustav (Castice od 1 nm

do 1 um) se uplatiiuje rozptyl svétla. (Bartovska & Siskova, 2005)

Absorpce svétla
Absorpce svétla predstavuje pohlceni kvanta svételné energie, které zptisobuji
zmeénu energetickych stava valenénich elektront. Absorpce svétla latkou je popsana

Lambert-Beerovym zakonem a rovnici 1
A:—logli:e-c-d (1)
0

kde I, je intenzita dopadajiciho svétla na latku, I je intenzita proslého zareni
latkou, € je absorpcni koeficient, ¢ je koncentrace latky a d je tloustka vrstvy, kterou

prochazi paprsek. (Kvitek & Panacek, 2007)

Rozptyl svétla
Zkoumani rozptylu svétla je dalezité pro zjisténi koncentrace, rozméri a molarnich
hmotnosti ¢astic koloidné disperznich systémd. Rozptyl svétla lze sledovat
v koloidnich disperzich pouze pokud obsahuji rizné indexy lomu disperznich Castic
a disperzniho prostiedi. V koloidnich disperzi jsou ¢astice svou velikosti srovnatelné
s vinovou délkou svétla. Kromé toho Ize u rozptylu svétla sledovat efekt, kdy dochazi
k pohlceni kvanta svételné energie s naslednym rozptylenim do v§ech smért se stejnou
vlnovou délkou. (Bartovska & Siskové, 2005; Kvitek & Panacek, 2007)

Klasicka teorie rozptylu svétla je popsana Rayleighovou rovnici. Rayleighova
teorie je ale velmi omezend, lze ji pouzit pouze na velmi zfedéné systémy,
které obsahuji elektricky nevodivé malé ¢astice kulovitého tvaru. Rayleighova rovnice

zZni:

w?-a?v  (1+cos?0)

g2 142 2

lg=1I,- ()

kde I, je celkova intenzita dopadajicitho nepolarizovaného zafeni, v je pocet
astic v jednotce objemu soustavy, g,permitivita vakua, A vinova délka primarniho

i rozptyleného svétla v daném disperznim prosttedi, r vzdalenost detektoru od zdroje
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rozptyleného svétla, 6 thel pozorovani, a polarizovatelna Castice. (Bartovskd &

Sigkova, 2005)

2.3.2. Metody pripravy koloidnich soustav
Koloidni systémy lze budto pfipravit kondenzaci z analytickych disperzi nebo
dispergaci z makroskopickych castic. Pfi pfipravé je tfeba zabranit koagulaci Ci
flokulaci pomoci velkych odpudivych sil, které jsou zajistény dodrzenim urcitych

podminek. (Bartovska & Siskova, 2005)

Metody kondenzacni

Nové vznikajici malé disperzni Castice jsou znacné nestabilni a snadno podléhaji
agregaci na rozdil od castic vétsich, které tomuto procesu podléhaji méné ochotné,
viz Kelvinova rovnice (rovnice 3). K tomu, aby se nové vznikajici faze vylucovala,
aniz by bylo tfeba roztok naockovat, je potieba ho znacné presytit. Piesyceného
roztoku muizeme docilit zménou fyzikalné-chemickych podminek nebo chemickou
prfeménou rozpusténé latky na jinou latku. V piipadé fyzikalné-chemickych podminek

se jedna napriklad o zménu teploty, tlaku ¢i slozeni rozpoustédla.

Pr . 2YVm
In o = T RIr 3)

kde p, je tlak nasycené pary nad zakfivenym rozhranim, p., tlak nasycené
pary na rovinnym rozhranim, y povrchova energie, V;,, molarni objem kapalné,
popiipade pevné latky, R rovnovazna plynova konstanta, T teplota, r polomér

kulovitého rozhrani. (Bartovska & Siskova, 2005; Kvitek & Panagek, 2007)
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Metody dispergacni
Dispergace je proces, pii kterém dochéazi k mechanickému (napt. kulové mlyny) nebo
vibraénimu (napf. ultrazvuk) rozmélnéni Castic hrubé disperzniho podilu za vzniku
koloidnich ¢astic. Pii vyuziti kulovych mlyni dochazi, ale ke kontaminaci Castic
otérem, nacez ultrazvuk se vyuziva pro malo pevné latky. Dispergace lze
docilit ipomoci laserové ablace, pii které pusobi vysoce fokusovany paprsek
elektromagnetického zafeni na vhodny materidl za vzniku koloidniho systému.
(Kvitek & Panacek, 2007)

Dispergace neprobiha samovolng, a na zahéjeni rozmélnéni je tfeba vynalozit
préci, kdy jedna jeji ¢ast se pfemeéni v teplo a dalsi ¢ast se ulozi jako Gibbsova energie

fazového rozhrani. (Bartovska & Sigkova, 2005)

2.3.3. Metody pripravy nanocastic stribra
Nanocastice stiibra (AgNPs) lze pfipravit v obecné roviné pomoci vSech vyse
zminénych obecnych pfistupti k pfipravé koloidnich/nanocasticovych disperznich
systému. Typ pfiprava AgNPs zavisi zejména na koncentraci kationu Ag*, a to z toho
divodu, ze se zvysuyjici se koncentraci kationtu Ag® roste i velikost pfipravenych

AgNPs, jak miizeme vidét v nize citovanych experimentech.

Za nizké koncentrace

Postup pripravy podle Creightona, Blatchforda a Albrechta

Tento postup piipravy vychéazi z redukce 1 cm?® 1-10" mol-dm™ dusiénanu stiibrného
(AgNO3) piebytkem 3 cm® 2-10° mol-dm™ ledové studeného tetrahydridoboritanu
sodného (NaBHa4) ve vodném prostiedi. Roztoky soli byly po pfipravé ihned smichany
za neustalého tfepani, kvili podpofeni monodisperzity. Takto pfipravené disperze
nanocastic stiibra byly zluté, a jejich jediny viditelny absorpcni pas se nachazel blizko
400 nm. Dale doslo k ovéfeni pomoci transmisni elektronové mikroskopie (TEM),
kterou byly detekovany sférické nanocastice o primérné velikosti 1-50 nm. Takto
ptipravené soli byly stabilni nékolik tydni a bé&hem stani nedoslo k vysrazeni
disperzniho podilu ¢i zméné barvy disperze, ktera by indikovala agregacni chovani
nanocastic. Po nasledném piidavku 0,1 cm® 1-10° mol-dm™ pyridinu do 1,5 cm?

Cerstvého roztoku soli stfibra doslo k rustu nebo koagulaci Castic. Beéhem 10 minut
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doslo ke zméné barvy soli od zluté, pies oranzovou az po modrosedou. (Creighton, et
al., 1979)

Nanocastice piipravené tzv. borohydridovou redukci nejsou ovSem vzdy
vhodné pro nasledné aplikace, zejména kvuli boratovému aniontu adsorbovaném na

jejich povrchu.

Postup pripravy podle Lee a Meisela

V prvnim postupu se jedna o rozpusténi 1,28-10 mol-dm™ siranu st¥ibrného (Ag2SO4)
o objemu 200 cm? horké vody, které je smichano s cca 200 cm?® horké vody, ve které
je rozpusténo 5 g polyvinylalkohol (PVA). Vznikld smés byla néasledné 3 hodiny
probublavana pomoci H» pfi teploté blizké varu.

V druhém postupu bylo 100 cm? 5:10 mol-dm™ roztoku dusi¢nanu st¥ibrného
(AgNO3), postupné piidano za intenzivniho michani do 300 cm® 2-10* mol-dm™
ledové chladného roztoku tetrahydroboritanu sodného (NaBH4) Nasledné byl béhem
redukce jestd pridano 50 cm® 1% roztok PVA. Kone&na smés byla poté vaiena po dobu
cca 1 hodiny. K tomuto kroku bylo pfistoupeno s ohledem na nutnost odstranéni
prebyte¢ného NaBHa. V poslednim postupu bylo v 500 cm?® 1,06-10° mol-dm™
AgNOs, pfivedeno k varu. K vzniklému roztoku bylo piimichano 10 cm?
3,38:10° mol-dm™ roztoku citratu sodného, a byl dale udrzovan ve varu po dobu cca
1 hodiny. (Lee & Meisel, 1982)

Disperze nanocastic stfibra pfipravené prvnim a druhym postupem byly
nahnédlé a mély absorpEni maximum pii 400 nm, zatimco soli pfipravené poslednim
postupem byly zelenozluté a mély absorpéni maximum pii 420 nm. Posledni postup
ptipravy vyuziva mirn&jsi redukéni €inidlo — citratovy anion, ktery vznikajici AgNPs
stabilizuje. Tento postup se fadi mezi klasické pro ptipravu AgNPs. Vznikaji pfi ném
podstatné vétsi a polydisperzné)§i AgNPs nez u postupu podle Creightona, Blatchforda
a Albrechta. (Lee & Meisel, 1982) [7]

Hydrotermalni syntéza AgNPs funkcionalizovanych pomoci BPEI

V tomto pifipadé se jedna o jednokrokovou hydrotermalni syntézu AgNPs
funkcionalizovanych rozvétvenym polyethyleniminem (BPEI), ve které slouzi BPEI
jako redukéni a stabilizacni €inidlo. K syntéze byl pouzit BPEIL, dusi¢nan stiibrny

(AgNO3) a kyselina fluorovodikova. VSechny latky byly analyticky Cisté a pouzity bez
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dalsiho ¢isténi. Nejprve byly odebrany 2 cm? 0,25 mol-dm-3 roztoku BPEI a smichany
v kadince spole¢né s 1 cm? 0,06 mol-dm™ roztoku AgNO3 a nasledné s 30 cm? &isté
vody. Takto ziskany roztok byl michan alespori 30 minut, a nasledné byl do roztoku
ptidavan po mensich davkach koncentrovany roztok HF z divodu upraveni pH na 4,0.
Po upraveni pH byla k roztoku pfidana destilované voda o takovém objemu, aby mél
vysledny roztok objem 40 cm?®. Smésny roztok byl prenesen do teflonového autoklavu
(50 cm?), ktery byl po uzavieni udrzovan pii teploté 140 °C po dobu 4 hodin.
Po vyndani z teflonového autoklavu byl smésny roztok zluty, coz indikovalo vznik
AgNPs funkcionalizovanych BPEIL Dale byla syntéza zkoumana pfi teploté 100 °C,
160 °C a 180 °C (viz. Obr. 1). Pti teploté 100 °C se objevily sférické nanocastice,
tyCinky a krychle. Primeérna velikost sférickych nanocastic je 25,4 nm. U 160 °C byly
detekovany zkracené trojuhelnikové Castice a tyCinky a AgNPs maji primérné 68,8
nm. Sférické nanocastice mély prameérnou velikost 50,2 nm pfi 180 °C, a ve vzorku

bylo nalezeno i malé mnozstvi ty¢inek. (Liu, et al., 2014)

40
| 2
0
0 ‘

145 1526 2634 3450

Nanoparticles diameter (nm);

2490 41-50 51-80 B1-110
Nanoparticles diameter (nm

Obrdzek 1: TEM snimky syntetizovanych AgNPs pri teploté a) 100 °C b) 160 °C a c¢) 180 °C. Tabulka ukazuje
distribuci velikosti AgNPs. (Liu, et al., 2014)
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Za pouziti této metody pfipravy nanocastic stiibra je mozné ziskat stabilni
disperze nanocastic stiibra funkcionalizovanych molekulami BPEI pii teploté 140 °C.
Vznikla disperze AgNPs vykazuje vynikajici antibakterialni aktivitu, jelikoz uz
samotna antibakterialni aktivita BPEI pfevySuje mnoha antibakterialni Cinidla, ktera
se bézné pouzivaji. Vzniklé disperze nanocastic stfibra byly charakterizovany pomoci
UV/vis spektroskopie, transmisni elektronové mikroskopie (TEM) a laserového
analyzatoru velikosti Castic. Méfenim absorpce UV se potvrdila stabilita disperze
nanocastic stiibra béhem skladovani. Pomoci TEMu bylo zji§téno, ze pfipravené
nanocastice byly sférické a jejich priméma velikost se pohybovala o velikosti od
20 nm do 30 nm (viz. Obr. 2). Tato velikost byla potvrzena laserovym analyzatorem.

(Liu, et al., 2014)
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Obrazek 2: TEM snimek syntetizovanych AgNPs pri teploté 140 °C. Tabulka ukazuje distribuci velikosti AgNPs.
(Liu, et al., 2014)

Za vysoké koncentrace

Priprava nanocastic stiibra pomoci multifukéniho polymeru ve vodné fazi

Pfi klasické syntéze ve vodné fazi byly 4 cm?® 0,002 mol-dm™ rozvétveného
polyethyleniminu (BPEI) mich&no na vzduchu magnetickou michackou za sou¢asného
zahiivani na teplotu 50°C. Béhem michani byl k roztoku ptidan 1 cm® 1 mol-dm™
roztoku dusi¢nanu stfibrného (AgNO3). Vysledné pH roztoku bylo 10. Vysledna smés

byla po 10 hodinach v centrifuze vyndana a ochlazena na pokojovou teplotu,
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pfevedena do 50 cm® zkumavky a vlozena do centrifugy na 30 minut. Kone&ny produkt
byl shromazdén odstranénim prebytku BPEI nékolikanasobnym promytim vodou a
opakovanym odstfed’ ovanim. (Shahzad, et al., 2015)

Roztok deionizované vody a BPEI se po pfidani AgNOs3 zbarvil postupné ze
svétle zluté na oranzové zlutou a jeho konecna barva byla ¢ernohnéda (viz. Obr. 3).
Toto zbarveni indikuje vyskyt AgNPs. Snimky z transmisniho elektronového
mikroskopu (TEM) odhaluji, ze AgNPs maji sféricky tvar s primérnou velikosti 8 nm
a snimky transmisniho elektronového mikroskopu s vysokym rozliSenim (HRTEM)

jejich monokrystalické a zdvojené struktury (viz. Obr. 4). (Shahzad, et al., 2015)

Obrazek 3: Fotografie lahvicek naplnénych suspenzi AgNPs — nalevo vysoce koncentrovanou (200 mM) a napravo

1000x ziredénou. (Shahzad, et al., 2015)

==ty
Obrazek 4: TEM snimek ukazuje AgNPs sférického tvaru s priimérnou velikosti 8 nm a HRTEM snimek zobrazuje

monokrystalické a zdvojené struktury AgNPs. (Shahzad, et al., 2015)
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Takto synthetizované AgNPs syntetizovand ve vodné fazi vykazuji
dlouhodobou €asovou stabilitu. Jejich morfologii a velikost 1ze, idajné pretvafrenim
a modulovanim koalescenci, zménit. Tento tdaj byl zkouman odebranim vzorku
v odliSnych reakcnich fazich, a naslednym méfenim pomoci TEM a UV/vis
spektrometru. Provadéna meéteni poskytla potvrzeni vzniku AgNPs pomoci pretvareni

malych AgNPs a jejich koalescenci. (Shahzad, et al., 2015)

2.3.4. Antibakterialni a antimikrobialni aktivita
Pred popsanim existence a u¢inkii AgNPs se hojné vyuzivali slouceniny stiibra jako
je napf.. AgNOs. Mechanismus antimikrobialniho ptsobeni u sloucenin stiibra
a AgNPs muze byt stejny, nicmén€ ani v jednom pfipadé neni mechanismus stale
detailné popsan. Avsak diky vétsimu pomeéru plochy povrchu k objemu mohou AgNPs
vykazovat lepsi ucinnost nez slouCeniny stiibra. Moznych variant mechanismt
antimikrobialniho ucinku je hned n€kolik. V prvnim ptipadé AgNPs maji lepsi kontakt
s mikroorganismem, a to diky tomu, ze poskytuji pro kontakt s bakteriemi extrémné
velky povrch. Nasledné se AgNPs pfichyti k buné€né membrané a proniknou do
bakterii. V druhém piipadé se v bunéénych membranach bakterii nachéazeji proteiny
obsahujici siru a AgNPs s nimi mohou prostfednictvim kationtu stfibrného interagovat
za uCelem utlumeni funkce. Dal§i moznosti interakce je napadeni respiracniho fetézec
v mitochondriich bakterie, ¢cimz nasledné dojde k bunécné smrti. V poslednim pripadé
uvolniuji AgNPs trvale kationty stfibra, které se nasledné dostanou dovniti bunék
bakterii (do prostfedi s nizs§i hodnotou pH), kde mohou vytvaret volné radikaly
a indukovat oxidacni stres, coz zvySuje jejich baktericidni aktivitu. (Wong & Liu,
2010)

Predpoklada se, ze antibakterialni ucinky AgNPs zpusobuje uvolnéni iontu
stfibra ve vodném roztoku. AgNPs jsou depozitovany na povrchu buné€k bakterii, diky
¢emuz mohou vytvorit vrstvu, kterd narusi pohyb flagel umisténych na sténé bakterie
a také ovlivni propustnost bunécné membrany. Tim se narusi transport iontd a jinych
latek. Dale dochazi k toku vody do bun¢k bakterie a zvétSeni objemu bunek. AgNPs
tedy mohou znicit bunénou membranu a zpusobit destrukci bunék bakterie. Tyto
vSechny aktivity nanocastic stfibra jsou klicem k nizké odolnosti bakterii. (Likus, et

al., 2013; Radzig, et al., 2013; Morones, et al., 2005; Likus, et al., 2013)
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2.3.5. Toxicita
Nanocastice o mensi velikosti maji vétsi specificky povrch, a tedy 1épe interaguji
s bunéénymi slozkami. Pravé specificky povrch a velikost u nékterych nanocastic
prispiva kjejich cytotoxicité, ve které ale hraji roli také fyzikalni a chemické
vlastnosti, vCetné velikosti a tvaru. (Huang, et al., 2017; Sukhanova, et al., 2018)
Toxicita NPs z urcité Casti zavisi na jejich chemickém slozeni, jelikoz mize dojit
k jejich degradaci, nebo také na slozeni jadra NPs, ze které¢ho dochazi k uniku
kovovych iontd. Dalsimi faktory jsou dale krystalova struktura, povrchovy naboj nebo
slupka NPs. (Sukhanova, et al., 2018)

Toxicitu AgNPs zpusobuji z Casti uvolfiované stfibrné ionty, které byly do
ptichodu nanocéstic povazovany za jednu z nejtoxictejSich forem sttibra ve vodnych
roztocich. (Ratte, 1999) Jakou zasluhu maji AgNPs najejich toxicité¢ neni dosud
znamo (Lekamge, et al., 2018). Z mnoha studii je ale zfejmé, Ze na toxicitu AgNPs ma
vliv napt. jejich velikost, tvar ¢i rozpustnost. (Beer, et al., 2012) Pomoci metod in vitro
a in vivo lze stanovit toxicitu AgNPs. Studie ukazaly, ze v ptipadé metody in vitro jsou
AgNPs toxické pro sav¢i buriky a u metody in vivo zpusobuji toxicitu v nékterych
organech. (Ferdous & Nemmar, 2020) I pfesto ze byl vliv toxicity AgNPs zkouman
napf. na bakteriich, nejsou stale pfesné popsany mechanismy, jakymi k této toxicité

dochazi AgNPs. (Lekamge, et al., 2018)

2.3.6. Vyuziti nanocastic stribra
Vyuziti nanocastic stfibra (AgNPs) je pomérné Siroké a AgNPs tedy najdeme v celé
fadé€ oblasti, jako jsou naptiklad komer¢ni a biomedicinské vyuziti. Lze je vyuzit jako
katalyzator a opticky receptor jak v kosmetice, tak i v elektronice a textilnim pramyslu.
Dale je miizeme vyuzit jako baktericidni Cinidlo, v obvazech na rany, chirurgickych
nastrojich nebo 1 jako dezinfek¢ni prosttedky. (Ferdous & Nemmar, 2020)
Nanogastice stiibra se také vyuzivaji jako filtraéni material pro tpravu vod (Cihakova,

et al., 2022; Séukin, et al., 1990).
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24. Nanovlikenné polymerni systémy

Nanovlékna se v zasadé rozdéluji podle své orientace na sbérnych kolektorech na
orientovana a neorientovana. Orientovand nanovlakna jsou vétSinou vlakna s veét§im
prumérem, jsou pevnéj§i a zarovnana ve stejném sméru na kolektoru. Naopak
neorientovana nanovlakna jsou neusporadané umisténa po celém povrchu kolektoru a
a vétS§inou maji mensi primér, ¢imz na stejny objem polymeru poskytuji vétsi mérny
povrch. Zpusoby piipravy nanovlakenych struktur budou detailngji diskutovany v nize

uvedenych podkapitolach.

2.4.1. Elektrostatické zvlaknovani

Elektrostatické zvlakfiovani se fadi mezi jednoduché, vyhodné a pfizpusobitelné
metody. Tato metoda pouziva elektrické napéti privedené jehlou opatienou injekcni
stiikacku, ktera je naplnéna polymernim roztokem. Za pouziti elektrického pole
s vysokym napétim lze pfipravit nejen vladkna, ale 1 castice v mikronovém i
submikronovém méritku. (Bhushani & Anandharamakrishnan, 2014) V roztocich
polymert pouzivanych pro elektrostatické zvlaknovani musi piasobit elongani
viskozni sily, které maji za nasledek extrakci vlakna misto tvorby kapicek. V ptfipadé
zvlakniovani roztoku polymeru s nizkou molekulovou hmotnosti nebo ziedéného
roztoku polymeru lze dosahnout smési elektrosprejovanych cCastic spolu
s deformovanymi nepravidelné kratkymi nanovlakny. (Andrady, 2008) Naopak pfi
spravné viskozité a molekulové hmotnosti polymeru je zabranéno rozbiti proudu na
kapicky propletenim polymernich fetézct, tj. elektrosprejovani. (Gomez-Estaca, et al.,
2012)

Obvyklé usporadani pro elektrostatické zvlakniovani se sklada ze: a) zdroje
vysokého napéti stejnosmérného proudu (je mozné pouzit i stfidavy proud) v rozmezi
1-30 kV (Kessick, et al., 2004), b) kapilary nebo (davkovaci) jehly vyrobené
z nerezové oceli s tupym koncem, c) injekéni pumpy a d) uzemnéného kolektoru
srotatnim  kolektorem nebo  stacionarnim  kolektorem. (Bhushani &

Anandharamakrishnan, 2014)
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Pti vlozeni napéti na jehlu dochazi k elektrostatickému odpuzovani podobnych
nabojui a Coulombické sily vnéjsiho elektrického pole zdeformuji polokulovity povrch
kapky do kuzelovitého tvaru tzv. Taylorova kuzelu. Pravé ze Spicky Taylorova kuzele
je vypuzen proud nabitého polymeru, v disledku elektrostatické sily, ktera pusobi
proti povrchovému napéti. Nasledkem toho v§eho dochazi k tzv. elongaci polymerniho
vlakna pii depozici na kolektoru k rychlému odpareni rozpoustédla. Vzniklé pevné
tenké vlakno se uklada na uzemnény kolektor. (Bhushani & Anandharamakrishnan,

2014; Beer, et al., 2012)

Vytvoreni kapky
Kapka polymeru je vytvorena na konci kapilary nebo u konce tupé jehly diky
davkovani polymeru pomoci davkovaciho zafizeni s nizkym prutokem. Na kapku je
nasledné vlozeno vysoké napéti. Polomér vygenerované kapky lze vypocitat
z rovnice 4:
1, = (3Ry/2pg)*"*, )
kde 1o je polomér kapky, ktera je produkovana kapilarou o vnitinim praimeéru
R, p je hustota kapaliny, g je gravitacni konstanta a kde plati, ze r, 1ze zjistit z této
rovnice pouze za predpokladu, Ze jediné dvé sily, které na meniskus pusobi, jsou

povrchové napéti y a gravitacni sila Fg. (Andrady, 2008)

Tayloruv kuzel
Nabita kapka je v dalsim kroku deformovana vlivem vlozeného napéti z ptivodniho
kulovitého tvaru do podoby elipsoidu. Z kapicky ve tvaru koule se tedy stava protahla
kapicka kuzelovitého tvaru tzv. Taylorav kuzel pfi kritickém napéti Vc, které ptasobi
na kapicku na konci kapilary. Pii pouziti roztoku polymerd, které jsou vysoce viskozni,
dochazi khladkému pfechodu do tvaru Taylorova kuzelu. Nicméng,
pii elektrostatickém zvlakfiovani mize dochazet ke zmeén¢ tvaru kapicky v zavislosti
na pomeru rychlosti posuvu k rychlosti pfenosu hmoty smérem od kapky. (Andrady,

2008)
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3. Experimentalni ¢ast

3.1. Chemikalie
Pro piipravu disperzi nano&astic stiibra byl pouzit dusi¢nan stiibmy (Fagron a.s, Ceska
republika), rozvétveny polyethylenimin o molekulové hmotnosti 25000 (Sigma-
Aldrich, Némecko) a deionizovana voda. K nachystani smési pro elektrostatické
zvlakniovani byl pouzit poly(D,L-laktid-ko-glykolid) ukonceny esterem v pomeéru
laktid:glykolid 80:20 (Sigma-Aldrich, USA), N, N-dimethylformamid (99,8 %, Sigma-
Aldrich, Némecko) a ACS standard acetonu (>99,5 %, Sigma-Aldrich, Némecko).

3.2. Pristrojové vybaveni

K piipravé roztoki a nasledné za ucelem syntézy disperze nanocastic stfibra bylo
pouzito nasledujici vybaveni a pfistroje: analytické vahy AS 220.R2 PLUS (Radwag,
Ceské republika) a magnetickd michatka s ohfevem SLR 230 + (Schott, Ceska
republika). Pro pifipravu smési a nasledné elektrozvlakfiovani byla vyuzita
minitfepacka MS 3 basic (IKA, Némecko), rotator SB 3 Stuart (Bibby Scientific (Cole
Parmer), Velka Britanie) a zdroj vysokého napéti (Gamma High Voltage Research,
Inc., USA).

Udaje o velikosti nano&astic v disperzi byly ziskany po vyrazném naiedéni
pfipravenych disperzi na pfistroji Zetasizer NanoZS (Malvern, UK), ktery pracuje na
principu dynamického rozptylu svétla (DLS - Dynamic Light Scattering). Méfeni na
transmisnim elektronovém mikroskopu (TEM), potvrzujici velikost nanocastic stiibra
v disperzi, bylo provadéno na piistroji JEM 2010 (JEOL). TEM pracuje pii
urychlujicim napéti 80 az 200 kV. SEM charakterizace nanovlakennych struktur byla
provedena na pfistroji Scios 2 Dual Beam (ThermoFisher SCIENTIFIC)
s urychlujicim napétim SkV.
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3.3. Metodika

3.3.1. Priprava AgNPs redukci pomoci BPEI

Priprava nanocastic stfibra probihala za laboratornich podminek redukci dusi¢nanu
sttibrného pomoci multifunk¢niho rozvétveného polymeru, ktery zde vystupuje 1 jako
stabilizator ve vodné fazi. Pfed samotnou pfipravou AgNPs byly nachystany 2 zasobni
roztoky, ze kterych bylo pfi syntézach vychazeno: 0,56 mol-dm™ roztok dusi¢nanu
stitbrného  a  5:10°mol-dm™ zisobniho roztoku rozvétveného polymeru
s molekulovou hmotnosti 25000.

Pfiprava disperze AgNPs probihala diky termalné indukované redukci
prekurzoru nanocastic za pritomnosti rozvétveného polymerniho linkeru. Cely proces
probihal v trojhrdlé bance, umisténé na vodni lazni, pod zpétnym chladicem.
Do pfipravené trojhrdlé barky s kulatym dnem byl napipetovan polymerni linker
v odpovidajici koncentraci, pro danou koncentrovanou disperzi, a barika byla umisténa
na vodni lazeni. Nasledné byl za stalého a intenzivniho michani (rychlosti 540 rpm)
roztok vytemperovany na teplotu 80°C. V dal§im kroku byl do reakéni smési pipetou
prikapavan roztok dusi¢nanu stiibrného. Od posledniho pfidavku byla reakéni smés
jesté temperovana po dobu 30 min a po celou dobu velmi intenzivné michana. Teplota
byla po celou dobu monitorovana pomoci teplotniho ¢idla umisténého v jednom
z postrannich tubust. Po uplynuté dobé byl odstranén zpétny chladi¢ a barika byla
sejmuta z vodni lazné a ponechana k zchladnuti pfi laboratorni teploté. Popsana
aparatura je zobrazena na obrazku 5.

Z uvedenych zasobnich roztoku a destilované vody byly za stejného prabéhu
ptipraveny celkem 4 disperze o koncentracich kationtu stfibra: 7,55 g-dm?, 10 g-dm>,
20 g-dm?, resp. 30 g-dm™. U vsech disperzi byly objemy zasobnich roztokli a

destilované vody zvoleny tak, aby kone¢ny objem disperze byl vzdy 50 cm®.
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Obrdzek 5: Aparatura pouZita pro pripravu disperzi nanocdstic stribra.
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3.3.2. Prevod disperzi do podoby prasku
Ptipravené disperze byly za ucelem ziskani prasku rozlity v tenoucké vrstvé na velké
Petriho misky a umistény do exsikatoru, kde byly ponechany do tplného vyschnuti.
Disperze vytvotily na povrchu misky tenouckou vrstvicku, kterou bylo mozné
nasledné pomoci skalpelovych Cepelek seSkrabat. Takto ziskané produkty bylo ale
nutné je§t¢ homogenizovat, abychom se dostali opravdu k prasku nanocastic stiibra.
Za timto ucelem byla pouzita desintegrace v achatové misce. Finalnim produktem byl
jemny prasek nanocastic stfibra, ktery bylo mozné po piidani do vody zpétné pievést

do podoby disperze o pozadované koncentraci bez jakéhokoliv dispergacniho procesu.

3.3.3. Priprava neorientovanych vlaken
Pred samotnou pfipravou neorientovanych vlaken elektrostatickym zvlakfiovanim
byly nejprve nachystany smeési o riazném slozeni. Pro pfipravu smési bylo nejprve
navazeno piiblizn€ 0,1 g PLGA, v podobé krystalt, které zaujima 30 % celkové
hmotnosti smési. K nému byla nasledné pridana rozpoustédla aceton a DMF v poméru
1:1. K takto vzniklé smési byly poté pfidany nanocastice stfibra bud’ v prasku nebo
jako disperze. V ptipadé praskové podoby se do smési pridavalo 25 ul destilované
vody a 1 % prasku z celkové hmotnosti smési. V ptipadé pouziti disperze, se ke vzniklé
smesi pridalo 25 pl disperze nanocastic stiibra. Smés byla poté promichavana na
ttepaCce do druhého dne, aby doSlo k rozpusténi krystald PLGA a homogenizaci
smesi.

Zhomogenizovana smés byla natahnuta do injekcni stfikaCky, opatiena
davkovaci jehlou a umisténa do strikackové pumpy, ktera obstarava pravidelné a
rovnomémeé davkovani smeési. Pod injekeni stiikackou byl umistén kolektor — sklenéna
vialka obalena hlinikovou folii (alobalem), ktera byla schopna se pomoci rotatoru
otacet. Na davkovaci jehlu bylo pfivedeno vysoké napéti ze zdroje, coz spolecné
s uzemnénym kolektorem vedlo k vytvoreni elektrického pole (viz Obr. 6). Elektrické
pole zpasobuje, ze davkované kapky méni tvar z koule na tzv. Taylorav kuzel, z jehoz
$picky proudi smés na uzemnény kolektor ve formé nanovlaken.

Vsechna nanovlakna byla pfipravovana pii otaceni rotatoru rychlosti 30 rpm,
davkovani smési pumpou rychlosti 0,05 ml/hod a se vzdalenosti davkovaci jehly od
kolektoru 2,6 cm. Jedina proménna, kterd se ménila, bylo napéti, jelikoz vlakna byla

pfipravovana pod napétim 7,5 kV, 10 kV a 12,5 kV.
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Obrazek 6: Aparatura pro pripravu nanovidken pomoci elektrostatického zvlakiiovani.
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4. Vysledky a diskuze

4.1. Priprava a charakterizace disperze nanocastic
stiibra

Béhem priprav disperzi bylo mozné pozorovat, jak bezbarvy reakéni roztok BPEI
s postupnym pridavanim zasobniho roztoku AgNO3 méni barvu ze svétle zluté, pres
oranzovou az na kone¢nou cervenohnédou barvu. Pravé konecné cervenohnédé
zbarveni indikuje vyskyt AgNPs, kterého bylo docileno u vSech pfipravovanych
disperzi (viz Obr. 7). U vsech pfipravenych disperzi byl dodrzen stejny pomér mezi
polymernim linkerem a dusiCnanem stfibrnym s cilem dosadhnout co nejvyssi

koncentrace stiibra v disperzi za souCasného pouziti stejnych zasobnich roztokd.

Obrazek 7: Na obrdzcich Ize vidét disperze o koncentraci stitbra a) 7,55 g-dm?, b) 10 g-dm™,

¢) 20 g-dm? a d) 30 g-dm?. Vedle kazdé disperze se nachdzi jeji forma naredénd do svétlé zlutého zbarveni.
Pripravené disperze nanocastic stfibra byly nasledné zméfeny pomoci medoty
pracujici na principu dynamického rozptylu svétla (DLS), kdy jejich primérna velikost
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bylacca 10 nm (7,55 g-dm™8,3 nm; 10 g:dm™ 9,8 nm; 20 g-dm™ 12,1 nm a 30 g-dm™
10,4 nm). Nicméné¢, snimky ziskané pomoci transmisniho elektronového mikroskopu
ukazuji na skuteCnost, ze se v disperzich nachazi ¢astice o velikosti od cca 5 nm do cca
12 nm. Snimky vSech disperzi jsou prakticky srovnatelné, tato podobnost
je pravdépodobné dana dodrzenim pomeéru mezi koncentraci polymeru a koncentract
stiibra. Vzhledem k rGznorodosti velikosti castic vyskytujicich se v disperzich
(viz Obr. 8) je patrné, ze se nejednd o systém idealni, kdy by byly vSechny castice
o jedné velikosti. Z tohoto divodu by bylo vhodné optimalizovat redukéni proces —
napiiklad pomoci nastaveni intenzity michani, volbou jiné teploty ¢i rychlosti
pipetovani jednotlivych pfidavki dusi¢nanu stfibrného do systému tak, aby se
o systém idealni jednalo a dochazelo ke generaci Castic o jedné velikosti. Optimalizace
téchto rozméra ale s ohledem na dalsi cile prace a Casovy aspekt vypracovavani prace
nebyla mozna.

Vsechny piipravené disperze nanocastic stiibra byly ale velmi dobre agregatné
stabilni v ase, nedochéazelo u nich k viditelné agregaci a ani k nasledné sedimentaci
Castic na dné vialek. Naredéna disperze byla vzdy jemné Zzlutého zbarveni bez

jakychkoliv znamek opalescence. Nicméng, pro potieby modifikace nanovlakennych

struktur byly disperze vzdy pfipraveny Cerstvé.

Obrazek 8: TEM snimek pFipravenych nanocastic stiibra v disperzi obsahujici 10 g-dm™. Disperze byla pro potireby

charakterizace ziedéna do jemné Zlutého zabarveni a nanesena na médénou sitku potaZenou uhlikem.
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Nasledny pievod disperzi do podoby prasku byl proveden po nékolika dnech,

kdy byla disperze vysusena (viz Obr. 9), z Petriho misky seSkrabana pomoci Cepele

skalpelu a zhomogenizovana tfenim v achatové tfeci misce.

Obrazek 9: Na obrdzcich lze videét disperze prevedeny do podoby prasku o koncentraci stitbra a) 7,55 g-dm, b)
10 g-dm?, ¢) 20 g-dm? a d) 30 g-dm™.
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Finalni ¢ast této BP se zabyvala zabudovanim disperze ¢i prasku do matrice
polymeru. Homogenizace PLGA s praSkovym materialem byla poméme slozita. Bylo
nutné prodlouzit dobu homogenizace, prasek jesté pred vlastni homogenizaci opétovné
rozetfit v achatové misce a az poté navazit. I kdyz jsme vyzkouseli pfidavek pouhého
1 hm.% a smés urCend k elektrostatickému zvlakinovani se zdala pohledové
homogenni, proces zvlakniovani poukazal na fakt, ze prasSkové Castice jsou i1 presto
velké. Samotny prasek se v injek¢ni stfikacce usadil viditelné v nejnizs§im bodé a pres
davkovaci jehlu na kolektor proudila pouze PLGA (u vSech koncentraci Ag). To bylo
navic velmi jednoduSe detekovatelné na zékladé pfitomnosti nikterak zbarvenych
vlaken na rotacnim kolektoru. Z toho divodu jsme vyzkousSeli nasledné pridani
minimalniho mnozstvi destilované vody (25 pl do pfipravené smeési), abychom zajistili
dostateCnou homogenizaci smési. S ohledem na organicka rozpoustédla ale k idealni
homogenizaci nedoslo a na kolektoru se nasledné objevila smés vlaken nazloutlych,
zlutych, ale i bilych. Tento krok nasméroval praci na imobilizaci nanocastic stiibra
mali¢ko jinym smérem. Vzhledem k tomu, Ze se ukazalo, ze pfitomnost malého
mnozstvi vody neni zas az tak kriticka s ohledem na parametry standardné pouzivané
pti elektrostatickém zvlakiovani, rozhodli jsme se tedy pro praci s koncentrovanymi
disperzemi, kde bylo mozné modifikaci vlaken v celém objemu pomoci nanocastic
stfibra realizovat pfidavkem minimalniho mnozstvi vysoce koncentrované disperze.
V zasad¢ tak nedosSlo k vyznamnému ovlivnéni celého systému a vSechny klicové
parametry mohly byt zachovany. Docileno bylo tedy tvorby neorientovanych

nanovlaken s obsahem nanocastic stribra. (viz Obr. 10).
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Obrdzek 10: Na obrdzcich se nachdzi nanovldakna tvorend smési: 1 PLGA, 2. PLGA s pridavkem disperze Ag 7,55
g-dm3 3. PLGA s pridavkem disperze Ag 10 g-dm™ ; 4. PLGA s pridavkem disperze Ag 20 g-dm™ 5. PLGA
s pridavkem disperze Ag 30 g-dm?
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Vybrand nanovldkna, jak nemodifikovana, tak modifikovana, byla
charakterizovana pomoci skenovaci elektronové mikroskopie, kterda potvrdila
pritomnost jak samotnych vlaken na hlinikové folii (alobalu), kterou byl potazeny

rotacni kolektor, tak pfitomnost nanocastic stfibra u modifikovanych vzorka.

X BN
r | spot det mode

5.00kv 25pA 6.0 ETD SE 1500 x 276 ym 6.4 mm 0.0° 1.55E-3 Pa

Obrazek 11: Prehledovy SEM snimek nemodifikovanych nanovidiken 30% PLGA pri vioZeném napéti 10 k. Na
snimku jsou patrné i defekty.

Na SEM snimcich modifikovanych vladken (viz Obr. 12) 1ze vidét, ze pii zvlakiovani
smési za piidani disperze o koncentraci 30 g-dm™ a rizném vlozeném napéti se tvorila
vlakna o riznych pramérech, vSechna ale spadajici do velikostni Skaly stovek
nanometri. Ze snimku je taktéz patrné, Ze nebyla generovana pouze vlakna, ale i
defekty, které se na snimku vyskytuji ve formé ,placi¢ek. Na vSech povrsich jsou ale
patrné bilé teCky, které potvrzuji pfitomnost nanocastic stfibra ve vzorku.

Vzorek, pfipraveny pii vlozeném napéti 7,5 kV, byl jiz na hlinikové folii patrné
nejkvalitn€j§i. Pohledové totiz neobsahoval vyrazné defekty dané napt. ukapavanim
polymerni smési. I pfi snimkovani na SEMu byl pravé tento vzorek nejzajimavéjsi.
Obsahoval minimum defektd a zaroven obsahoval fadu vlaken, kde bylo patrné, ze

jsou skute¢né modifikovana nanocasticemi stiibra. (Obr. 12 a)



U vzorka pfipravenych za vyssiho vlozeného napéti bylo jiz na hlinikové folii
patrné, ze jsou strukturné odlisné od vzorku s nejniz§im vlozenym napétim. Tento fakt
se potvrdil nasledné i na snimcich ze skenovaciho elektronového mikroskopu.
(Obr. 12 b a 12¢). Vlakna jsou jakoby roztavena. Pfesto je ale mozné 1 u téchto
artefaktu pozorovat pfitomnost nanocastic stfibra na vsSech vzniklych povrsich.

Samotna vlakna opét spadaji do prumémé velikosti ve stovkach nanometrt.

o HV cur spot |det mode mag O HFW WD tilt | pressure
2.00kV |25pA 6.0 ETD SE  100000x 4.14pm 6.9mm 0.0° 7.17€-4 Pa

s 'HV « cur spot det mode mag O |HFW wD tilt | pressure
2.00kV 25pA 6.0 ETD SE  100000x 4.14pm S51mm 0.0° 1.22E-4 Pa

8, HV < cur spot det mode mag O HFW wD tilt  pressure
2.00kv 25pA 6.0 ETD SE 50000x 829um 5.0mm 0.0° 1.26E-4 Pa

Obrazek 12: SEM snimky nanovidken tvorenych ze smési PLGA za pridavku disperze o koncentraci Ag

30 g-dm? azanapétia) 7,5kV, b) 10 kV ac) 12,5 kV.
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Ackoliv bychom u nemodifikovanych vzorkl nejspise vyhodnotili, Ze nejlepsi
vzorek byl pfipraven pii vlozeném napéti 12,5 kV, kdy vzorek vykazoval nejveétsi
homogenitu ve vztahu k pfipravenym vlaknim, tak u modifikovanych vzorki je tomu
naopak. Modifikovany vzorek pifi vlozeném napéti 7,5 kV vykazoval nejlepsi
parametry a nanocastice stiibra u n¢j byly velmi dobie detekovatelné pomoci SEM
(viz Obr. 12 a). Tento rozdil mezi nemodifikovanym systémem (obsahujici pouze
PLGA a prislusna organicka rozpoustédla) a modifikovanym, lze nejspise vysvétlit
tim, ze u modifikovaného systému dochéazi k nepatrné zmené, jelikoz kromé
klasického slozeni obsahuje navic 1 25 ul vodné disperze. Piidavek vodného média,
byt 1 v takto malém mnozstvi, pfedstavuje jisty problém v otazce elektrostatického
zvlakniovani. Pravé ztohoto divodu puvodni zamér pocital s pfidavky rtznych

mnozstvi praskového materialu, nikoliv disperze.
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S. Zavér

V ramci této bakalarské prace byly stanoveny tfi cile, kterych mélo byt dosazeno.
Prvnim znich byla pfiprava vysoce koncentrovanych disperzi nanocastic stiibra
o riznych koncentracich stiibra (7,55, 10, 20, resp. 30 g-dm™), které budou agregatné
stabilni. DalSim cilem bylo prevést pfipravené disperze do podoby prasku. Poslednim
cilem bylo pfipravené disperze a prasky zabudovat do matrice polymeru s naslednou
tvorbou nanovlaken, které budou nanocastice stiibra obsahovat.

Pripravené vysoce koncentrované disperze nanocastic stiibra redukci
dusi¢nanu stfibrného pomoci termaln€é indukovaného procesu za pfitomnosti
multifunkéniho rozvétveného polymeru byly zmeéfeny pomoci transmisniho
elektronového mikroskopu (TEM) a pfistroje pracujiciho na principu dynamického
rozptylu svétla (DLS). Velikost nanoCastice stfibra v disperzich byla primémé cca
10nm. U takto pfipravenych disperzi nedochdzelo k viditelné agregaci ¢i
k sedimentaci na dn¢ vialek. Byly také velmi dobfe agregatné stabilni.

Prevod disperzi do podoby prasku u vSech koncentraci stfibra probihal
vysuSenim na velké Petrtho misce, seSkrabanim pomoci Cepele skalpelu
a zhomogenizovanim v achatové tieci misce. Tyto prasky ale nasledné¢ bohuzel
nenalezly vétsi uplatnéni s ohledem na fakt, ze je nebylo mozné dostatecné dobie
zhomogenizovat v polymerni smési uréené k elektrostatickému zvlakiiovani.

Neorientovana vlakna byla piipravena pomoci elektrostatického zvlakfiovani,
jak modifikovana, tak nemodifikovana (obsahujici pouze PLGA a piislusné organické
rozpoustédlo). Tyto vzorky byly charakterizovany pomoci skenovaci elektronové
mikroskopie (SEM), prostiednictvim které byla detekovana nejen vlakna, ale

i nanocastice stfibra, které byly u modifikovanych vzorkt pfitomné na vSech povrsich.
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6. Summary

The submitted bachelor paper was supposed to fulfil three goals. The first of these was
the preparation of highly concentrated dispersions of silver nanoparticles with
different concentrations of silver (7,55; 10, 20, resp. 30 g-dm™). Another goal was to
convert the prepared dispersions into powders. The last goal was to incorporate the
prepared dispersions and powders into the polymer matrix with the subsequent
electrostatic jetting of the mixture with the ambitious to modify the as-prepared fibers
with silver nanoparticles.

The prepared highly concentrated dispersions of silver nanoparticles via the
reduction of silver nitrate by means of a thermally induced process in the presence of
a multifunctional branched polymer were measured by means of a transmission
electron microscope and DLS. The silver nanoparticle size in the dispersions was in
average approx. 10 nm. The dispersions thus prepared did not show visible aggregation
or sedimentation at the bottom of the vials. They were also very well aggregated.

The dispersions were converted to powder form at all concentrations of silver
via drying of the dispersions on large Petri dishes, scraping with a scalpel blade and
homogenizing with an agate mortar and pestle.

Non-oriented fibers were prepared by electrostatic jetting, both modified and
unmodified (containing only PLGA and the appropriate organic solvent). These
samples were characterized by means of scanning electron microscopy (SEM) thanks
to which we were able to detect not only fibers but also silver nanoparticles in the

modified samples on all the surfaces.
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7.1. Seznam pouzitych zkratek
BPEI - rozvétveny polyethylenimin
AgNPs — nanocastice stiibra
NPs — nanocastice (nanoparticles)
TEM - transmisni elektronovy mikroskop
HRTEM - transmisni elektronovy mikroskop s vysokym rozliSenim
UV — ultrafialové

rpm — pocet otacek za minutu
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