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UvVOoD

Uhlicitan vapenaty je biokompatibilni sloucenina, vyskytujici se jako opora téla
u mnohych organismii. V lidském tcle je spolu s fosfore¢nanem vapenatym hlavni
mineralni slozkou kostni tkané. Vzhledem k vyjimecnym vlastnostem, hojnému vyskytu
na zemi i v podstaté¢ jednoduché t€zbé nasel uhli¢itan vapenaty mnohad uplatnéni

V pramyslu, zeméd¢lstvi 1 v medicing.

V poslednich letech se uhli¢itan vapenaty stal jednou ze slozek, které se
pouzivaji k tvorbé kostnich ¢i chrupavkovych implantatd. Nejen Ze tyto implantaty
dokonale kopiruji stavbu lidské kosti, ale poskytuji i mnohé vyhody z hlediska resorpce,

biokompatibility & pérovitosti.?

Nicméné i V pfipad¢ tohoto biokompatibilniho materialu se béhem implantaci
stale objevuji problémy sinfekci, ktera zptsobuje vazné poopera¢ni komplikace.
Vzhledem k stale se zvySujici odolnosti bakterii a plisni viéi antibiotikiim, se tento
problém stava kritickym. Tento problém by mohly vyiesit stfibrné nanocastice, které
vykazuji antibakterialni G¢inky 1 vici témto rezistentnim bakteriim. Kompozit
uhli¢itanu vapenatého a nanocastic stiibra by tak mohl uvedeny problém s poopera¢nimi
komplikacemi i srezistenci mikroorganismi vyfesit. Kompozitni material by mohl
sloucit vyhody uhli¢itanu vapenatého s ohledem na biokompatibilitu s antibakterialni
aktivitou nanocastic stfibra. Kompozit by tak mohl nalézt vyuziti praveé v oblasti

mediciny v souvislosti s vyvojem novych generaci implantatu.

Tato bakalaiska prace je zaméfena na pripravu definovanych mikrocastic
uhli¢itanu vapenatého z hlediska tvaru a velikosti a nasledné na piipravu kompozitniho
materidlu tvofeného mikrocasticemi uhli¢itanu vapenatého a nanocasticemi stiibra.
Takto pripraveny kompozit byl studovan pomoci elektronové mikroskopie a otestovan

na biologickou aktivitu vi¢i fadé patogennich bakterii.



1 TEORETICKA CAST

1.1 Uvod k nanotechnologiim

Nanotechnologie je oblast védy a vyzkumu, ktera se zabyva cilenou manipulaci
a vyuzitim struktur, jejichz méfitko se pohybuje v oblasti nanometri. Konkrétné se
jedné o oblast 1-100 nm, ve které musi lezet alespon jeden rozmér struktury. Za prvniho
prukopnika nanotechnologii je povazovan americky fyzik Richard Feynman, ktery tuto
oblast nastinil jiz v 50. letech 20. stol. Bohuzel, v této dobé za svou myslenku sklidil

spiSe vysméch. Obdobi miniaturizace pfislo az v nésledujicich desetiletich.

Miniaturizace objektl, ¢i struktur do oblasti nanometrii s sebou vSak pifinasi i
mnoha uskali, kterd je nutno prekonat. Mezi né patii i problém, ktery se tyka studia
téchto nanoobjekti. Bézny opticky mikroskop rozlisuje objekty o velikostech v fadech
mikrometrd, protoze k detekci ¢astic vyuziva svételny paprsek. Toto rozliSeni v§ak pro
struktury v fadech jednotek, ¢i desitek nanometrti neni dostate¢né. Proto se védci
vénovali vyvoji mikroskopu, ktery by pracoval na jiném principu. Ve 30. letech 20. stol.
byl objeven mikroskop elektronovy, ktery misto svételného paprsku vyuzival paprsek
elektronovy a umoznil tak studovat objekty pravé o rozméru nanometrti. Velikost
nanocastic Ize rovnéz studovat na zakladé dynamického rozptylu svétla, nebo pomoci
metod zalozenych na pohybu ¢astic v silovém poli (napfi. ultracentrifugy). Obecné¢ se ale
objevuje problém s riznym tvarem castic, ktery ztézuje urceni velikosti. VétSina
nepiimych metod vyuziva aproximace ekvivalentni kouli, kterd ma stejné ¢i podobné
vlastnosti jako dana ¢astice. Diky elektronové mikroskopii ¢i mikroskopii se skenujici
sondou je mozné pfimo zkoumat objekty s rozliSenim nékolika nanometri a studovat

tak i jejich skutecny tvar (morfologii).

Objekty, nebo castice vSak nemlizeme zmensSovat do nekone¢na. Existuji 1 jista
omezeni. Pro castice existuje urcitd hranice, kterou nelze prekrocit. Jednéa se o rozmér
0,1 nm. V této oblasti se totiz pohybuji velikosti atomi. Jestlize se velikosti blizi
k atomovému meéfitku, tak se fyzikalni zakony navic méni od klasickych ke kvantovym.
Vlastnosti materidlQi jsou v nanorozmeéru i z tohoto divodu odlisné oproti vlastnostem
mikrometrickych a vétSich castic. Mimo kvantové jevy za specifické chovani nanocastic

odpovida rovnéz jejich velky povrch ve srovnani s jejich objemem.
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Pfi zmenSovani Castic dochdzi k tomu, Ze vétSina atomd pobyva na povrchu
¢astice v porovnani s poc¢tem atomu, které¢ se nachazi uvnitf (v objemu) ¢astice. Atomy
na povrchu ¢astic jsou ve vysSSim energetickém stavu a diky tomu vykazuji jisté
anomalni povrchové vlastnosti. Zminéné kvantové efekty pak souvisi s jinym
uspotfadanim elektronti, nez je tomu u velkych objekti. Diky tomu ziskdme castice se

specifickymi vlastnostmi vyuzitelné v mnoha oblastech védy a prﬁmyslu.[g’ 45.6]

1.1.1 Nanocdastice

Prvotni zminka o nanocasticich (koloidnich casticich) pochéazi patrné asi ze 4.
stoleti pred n. 1. z Ciny a Egypta, kdy byl pouzivan pigment z nano&astic zlata. Tento
objev dokladaji tzv. Lykurgovy pohary, které maji neobvyklé optické vlastnosti.
V téchto dobach vsak lidé netusili, co to nanocastice jsou, ani v ¢em spociva jejich
vyjimecnost. AZ v poloving 19. stoleti Francesco Selmi pfipravil a pozoroval vlastnosti
malych ¢astecek hmoty, které nazval koloidy. Z té doby pochézi i prvni nanocastice

(koloidy) zlata ptipravené M. Faradayem.

Nanocastice patii do koloidnich disperzi, jsou to mikroheterogenni soustavy
Srozméry Castic od 1 nm az po Castice s velikostmi 1 pum. Koloidni soustavy jsou
vyznamné zejména diky svym ojedinélym fyzikdln¢ chemickym vlastnostem, které

s 7 . rowr . . ~ : 7
souvisi S velikosti Castic, ale 1 s typem castice. 7

Koloidni soustavy jsou tvofené z Castic, které maji velkou plochu povrchu.
Z toho vyplyva piebytek povrchové energie koloidnich soustav, ktery ma vliv na
stabilitu vysledné disperze. Koloidni soustavy se tedy nachazi v tzv. metastabilnim
stavu. Tedy ve stavu se zvySenou povrchovou energii. Aby mohlo dojit k pfechodu do
stavu s niz8i povrchovou energii, musi soustava piekonat jistou energetickou bariéru,
pticemz dochazi ke spojovani Castic, tedy k agregaci. Z toho diivodu musime koloidni
soustavy stabilizovat, abychom pfedchazeli agregaci Ccastic. Stabilizaci miZeme
provadét nékolika zptsoby. Naptiklad pomoci povrchové aktivnich latek. Na zakladé
uvedené charakteristiky koloidnich soustav lze fici, ze nanocastice (resp. disperze
nanocastic) jsou jakousi podskupinou koloidnich disperzi. Proto nebude v dalSim textu

rozliSovano mezi koloidnimi disperzemi a disperzemi nanocastic.

V soucastné dob¢ bylo vyrobeno mnoho druhti nanocastic. Z hlediska prvkového

sloZeni se jednd o nanocastice uslechtilych kovii, az po nanocastice uhliku, ¢i Zeleza.
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S ohledem na tvar rozezndvame nanocastice sférické, protahlé, ve tvaru krychle a
mnoho dalSich. Rozmér a tvar nanocastic souvisi s metodou piipravy a s dalsimi faktory

jako je teplota, nebo koncentrace reaktantu.

Kazdy typ nanocCéstic, mé své charakteristické vlastnosti, mezi které patii
specifické magnetické, elektrické, nebo optické vlastnosti. S jejich vlastnostmi pak

souvisi 1 jejich ptipadné vyuZziti.

Optické vlastnosti nanoc¢astic vyrazné souvisi s jejich velikosti. Pfi interakci
svételného paprsku s koloidni soustavou dojde castecné k pravé absorpci a Castecné
Kk rozptylu zatfeni. Rozptyl zafeni umoznuje charakterizovat velikost koloidnich ¢astic.
Jejich pftibliznou velikost vsak muzeme odhadnout i na zékladé zbarveni, které
ovlivituje typ nanocastic. Se zménou velikosti tedy souvisi vétSina optickych jevi.
Naptiklad u kvantovych teek pozorujeme luminiscenci, kterd je taktéz zavisla od

velikosti tecek.

Elektrické vlastnosti koloidnich soustav souvisi s elektrickym nabojem na
povrchu castic. Elektricky ndboj ovliviiuje uspotadani iontii v roztoku do tzv. elektrické
dvojvrstvy. Elektrickou dvojvrstvu rozdélujeme na dvé ¢asti, mezi nimiz se ustanovuje
zeta potencidl. Hodnota elektrokinetického (zeta) potencidlu umoziuje predpoveédét a

kontrolovat stabilitu koloidnich soustav.

Nanocastice stiibra jsou nejcastéji pfipravovany jako vodné disperze, jejichz
barva je ovlivnéna velikosti nanocastic. Zbarveni disperzi se pohybuje od medové zluté,
opaleskujici zelené az po Sedé roztoky. Ke zbarveni dochazi diky povrchovému
plazmonu, coz je oscilace elektronil ve vodivostnim pasu pii dopadu svételného paprsku
o urCité vlnové délce. Nanocastice stiibra maji mimo tyto jedinecné optické 1 dalsi
zajimavé vlastnosti - katalytické a hlavné antibakterialni G¢inky, diky nimz ziskaly svou
popularitu i vbézném zivoté lidi. Antibakterialni uéinky stfibra jsou znamy jiz od
pradavna. Lidé vyuzivali stfibro, nebo jeho slouceniny na piipravu masti proti
popélenindm, viedéim, nebo jinym zranénim. Casto bylo stfibro pouZivano v podobé
chirurgickych nastrojt, nebo jako nddoby na dezinfekci pitné vody. ] Nicméng kovové
makroskopické stfibro nebylo az tak UCinné v porovnani s nanocésticemi stiibra.

ZmenSeni Castic stiibra sebou pfineslo i velké zvySeni antibakteridlnich u¢inki. 7
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1.1.2 Priprava nanocastic stfibra

Z hlediska ptipravy nanocastic se obecné rozliSuji dva zékladni principy. Prvni
z nich jsou tzv. top-down metody, pfi kterych se vychazi z makroskopického objektu,
jenz je dale rozkladan na mensi ¢asti. Mezi top-down metody piipravy nanocastic patii
prevazné fyzikalni procesy, jako je mleti, nebo drceni vodnim paprskem. Naopak u tzv.
bottom-up metod jsou vychozi stavebni jednotky jednotlivé atomy ¢i molekuly. Objekty
nejsou déleny na mensi Casti, nybrz sdruZzovany v jednotlivé nanocastice. Vyuziti

bottom-up metod je vyhodnéjsi, jelikoz se snadnéji ovlivni vysledna velikost nano¢astic

pomoci podminek vhodného fyzikalniho & chemického dgje. ©

Metody piipravy nanocastic se rozdé€luji i podle jinych kritérii. Jedna se 0
chemické, fyzikdlni a biologické metody. Mezi chemické metody patii redukce,
elektrochemické metody, pyrolyza, nebo piiprava castic za vyuziti UV zdfeni. Do
metod fyzikalnich patii naptiklad kondenzac¢ni ptipravy, obloukovy vyboj, nebo mleti

V kulovych mlynech. Mezi metody biologické patii zejména ptipravy pomoci enzymd.
[]

Nanocastice stiibra se pfipravuji riznymi procesy, mezi které fadime redukci
anorganickymi latkami, redukci organickymi latkami, pfipravu pomoci ultrazvuku, UV

zafeni, nebo laserovou ablaci.

Mezi nejcastéji pouzivané anorganické redukéni ¢inidlo patii tetrahydridoboritan
sodny. S jeho pomoci je mozné ptipravit nanocastice o velikosti nékolika nanometrt, az
po Veétsi Castice o rozméru nékolika desitek nanometri. VSe zalezi na konkrétnim
postupu — hlavni roli hraje zejména teplota a molarni pomér redukéniho ¢inidla a
stiibrnych iontd. Dalsi redukéni Cinidla, kterd je mozné vyuzit, jsou hydrazin, vodik,

nebo hydroxylamin.

Na piipravu nanocastic stiibra je vhodné vyuzit i organickd reduk¢ni Cinidla.
Nejcastéji je vyuzivan citrat sodny, kyselina askorbova, hydrochinon, nebo sacharidy,
tedy postup znamy jako Tollenstiv proces. Jedna se o metodu, pii které dochazi
K redukci stiibrnych iontii pomoci sacharidi (maltosa, glukosa) v pfitomnosti amoniaku.
Nanocastice piipravené touto metodou mohou mit rtizny tvar i velikost, pfiCemz
velikost ovliviiuje koncentrace amoniaku, ktery funguje jako komplexotvorné

&inidlo. V!
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Kromé¢ redukénich procest, je mozné vyuzit i G€inkd ultrazvuku. Vlivem
ultrazvuku dojde Kk rozlozeni vody na radikaly. Tyto radikaly v ptitomnosti organickych
latek reaguji za vzniku stabilngjSich organickych radikalti. Tyto organické radikaly
funguji jako reduk¢éni cinidlo. Obdobné vysledky, poskytuje i metoda ptipravy

nanocastic stiibra pomoci UV zafeni.

Jednou z fyzikalnich metod pfipravy nanocastic stfibra je i laserova ablace.
Jedna se o drceni makroskopického stiibra, napiiklad félie, pomoci laseru. Pfi této
metodé jsou ziskany nanocastice stiibra o velikosti jednotek az desitek nm. Velikost
nanocastic souvisi s typem laseru (vlnova délka, vykon), druhem rozpoustédla, ale i

s délkou ozafovani.

Nanocastice pfipravované v kapalnych disperzich vyzaduji ptitomnost 3
zakladnich slozek: prekurzoru nanoc¢astic (AgNOs3), redukéniho €inidla a stabiliza¢niho

.o . ‘g . o , waogi . [7,11
¢inidla. Tyto slozky se méni v zavislosti na typu pfipravovanych nanocastic. 7. 11]

1.1.3 Vyuziti nanocastic stfibra

Nanocastice stiibra nachdzeji mnohd uplatnéni v mediciné, farmaceutickém
primyslu, nebo jako senzory. Skala jejich uplatnéni je Sirokd, avSak vyrazné€ souvisi

s jejich velikosti.

Nanocastice stiibra se vyuzivaji hlavn¢ diky svym antibakteridlnim wG¢inktm.
Stiibro se pouzivalo jako antibiotikum jiz dfive, ovSem jeho U¢inky nebyly zdaleka tak
velké a vyznamné, jako v pfipadé¢ nanocastic stfibra. Diky objevu penicilinovych
antibiotik v roce 1929 Alexandrem Flemingem, doslo k vyraznému utlumu vyuzivani
stiibra. V soucastné dob& se vSak fe$i problém spojeny s odolnosti bakterii vici
klasickym antibiotikim. Objev nanocastic stiibra naskytl novou mozZnost jak se

rezistentnim bakteriim branit. %!

Z hlediska antibakterialnich u¢inkii se nanocastice stiibra vyuzivaji v medicing,
farmaceutickém primyslu, kosmetickém primyslu, nebo v primyslu textilnim.
V bézném zivoté se setkavame s rtiznymi typy tkanin, na které je nanaSena vrstva
nanocastic stiibra a plsobi tak antisepticky. Déale mizeme piipomenout deodoranty,
krémy, dezinfekéni prostfedky, obvazy s nanocCésticemi stifibra, nebo chirurgické

nastroje s touto Upravou.
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Nevyuzivaji se vSak jen antibakteridlni uCinky nanocéstic stiibra, ale také
optické vlastnosti, které souvisi s povrchovou plazmovou rezonanci. Ty jsou vyuzivany
pro povrchové zesilenou Ramanovu spektroskopii. Nanocastice stfibra ve svém okoli
zesiluji dopadajici elmg. zafeni a diky tomu pak dochézi k zesileni Ramanova signalu.
Dalsi moznosti jak nanoc¢éstice vyuzit je tvorba pigmentl do inkoustovych tiskaren pro

tisk elektrickych obvodi. ™Y

Spojenim nanocastic s vhodnym materidlem, ktery slouzi jako podlozka ¢i
vyztuz, je mozné dale zvysit jeho uzitné vlastnosti. Vytvoii se tak kompozit, ktery spoji
vyznamné vlastnosti nanocastic a pouzitého nosného materidlu. Diky tomu je mozné
rozsifit oblast vyuziti pavodnich nanoc¢astic. Mezi vyznamné materidly tvofici
kompozity s nanocasticemi stiibra patii naptiklad vlakna textilii, titanové zubni nahrady
potazené nanoporéznim kiemikem s obsahem nanocastic stiibra, grafen s obsahem
nanocastic, ktery je vhodny pro katalyzu, nebo celul6za impregnovani nanocasticemi

o . , NIRRT 13,14, 15,1
stiibra, kterd je vhodna pro medicinské aplikace. [13. 14, 15, 16]

Kompozity s nanocasticemi stiibra jsou zajimavé pravé pro antibakterialni
ucinky, diky nimz jsou schopné nicit bakterie, ale i houby. Jednim z takovych materiala
pro kompozit s nanocasticemi stfibra by mohl byt i uhli¢itan vapenaty, ktery se hojné
vyuzivd na piipravu kostnich implantati. Pfipadna vrstva nanocdstic na uhli¢itanu
vapenatém, by mohla zabranit Sifeni infekci béhem implantaci. Touto myslenkou se
zabyvali pfedni védci z USA a Chile, pficemZz v roce 2014 vySel ¢lanek, ktery
pojednavd o akrylovém kostnim cementu, na ktery byla nanesena vrstva nanocastic
stiibra. Vysledky testovani biologické aktivity tohoto kompozitniho materialu jasné
prokazaly ubytek biofilmu, ktery se béZné tvoifi na povrchu kostniho cementu

v biologickém prostredi. 7l
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1.2 Charakteristika uhli¢itanu vapenatého

Uhli¢itan vapenaty je bily, krystalicky praSek, vyskytujici se ve tiech
modifikacich: kalcit, aragonit, vaterit. Nejstabilnéj$i a zaroven nejrozsifené;jsi
modifikace je kalcit, krystalizujici v klencové soustavé. Barva kalcitu se pohybuje od
prihledné az po medovou, nebo hnédou. Barevny odstin zavisi na Cistot¢ minerdlu a
typu piimési. Je tedy mozZné najit 1 kalcit levandulové modry, nebo rtiZzovy. Barvu
zpusobuji defekty v krystalové miizce, které vedou K odlisné absorpci svétla. Na rozdil
od kalcitu, aragonit krystalizuje v kosoctvere¢né soustavé. Obvykle je aragonit v Cisté
formé&, nebo obsahuje stopy stroncia. Ze vSech tii modifikaci je aragonit nejtvrdsi a ma
nejveétsi hustotu. Na rozpoznani kalcitu od aragonitu je mozné pouzit test na dusi¢nan
kobaltnaty, ktery je dokaze snadno rozliSit. Vaterit krystalizuje v Sesterecné soustave.

Jedna se o nejméné stabilni modifikaci, ktera byla pfipravena synteticky.

Tab. 1 Vlastnosti uhli¢itanu vapenatého

Kalcit Aragonit Vaterit
Krystalicka soustava | klencova kosoctvere¢na Sesterecna
Dvojlom 0,172 0,156 0,172
Hustota [g/cm’] 2,72 2,94 2,72
Tvrdost 3 3,5-4 3

*Tvrdost je métena v souladu s Mohsovou stupnici tvrdosti.

Zdroj: TEGETHOFF, F, Johannes ROHLEDER a Evelyn KROKER. Calcium carbonate:
from the Cretaceous period into the 21st century. English ed. Boston: Birkhauser Verlag, c2001,
ix, 342 p. ISBN 3764364254, upravila: Lenka Hrabalov4.™™®

Obr. 1 Typicky vzhled kalcitu a aragonitu

Zdroj:  Mineralogie pro Skoly [online]. 2014 [cit. 2015-03-10]. Dostupné z:

https://web.natur.cuni.cz/lugmnz/mineral/system.html#uhlicitany, upravila: Lenka Hrabaloval™
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Jako vSechny uhli¢itany je i1 uhliitan vapenaty citlivy na pfitomnost kyselin.
S kyselinou chlorovodikovou reaguje okamzité za uvolnéni oxidu uhli¢itého. Jedna se
tedy o jednu zmetod analytické chemie, pii které mizeme rozpoznat uhli¢itan

vapenaty. Reakce probiha nasledné¢:
CaCO; + 2 HCI = CaCl, + H,0 + CO,

S ohledem na rozpustnost je uhli¢itan vapenaty témeéf nerozpustny ve vodé.
Rozpustnost se pohybuje piiblizné kolem 13 mg/ 1. Da se vSak ovlivnit nékolika
zpusoby. Napiiklad pfitomnost oxidu uhli¢it¢tho ve vodé zvySi rozpustnost az
100nasobné¢. Podobné 1ze rozpustnost ovlivnit i tlakem, nebo teplotou. Tyto procesy se
bézn¢ nachazi v prirodé. Opaénym jevem je srazeni, ke kterému dochazi odparovanim

vody. Znamym piikladem jsou krasové jevy, kde diky odpafovani vznikaji krapniky. [18]

Caco:g + COZ + HZO Ed Ca (HCO3)2

Ca (HC03)2—>C8.C03 + CO, + H,O

1.2.1 Vyskyt uhli¢itanu vapenatého

Uhli¢itan vapenaty se v pfirod¢ nachdzi ptevazné jako vapenec, mramor, nebo
ktida. Obsahuji ho vSak 1 dal$i minerdly a horniny, jako napiiklad dolomit, nebo
travertin. Uhli¢itan vapenaty je soucasti i mnoha organismu, mezi které patii houbovci,

v Fve c v . ST , . 18
mékkysi, ¢lenovei, zahavci, ale také lidsky organismus. [18]

JiZ zminéné organismy, S vyjimkou lidského, Ziji pfevazné ve vodach, nejcastéji
v mofich. Jejich t€lo je chranéno vnéjsi schrankou s obsahem oxidu kiemicitého,
chitinu, rohoviny, nebo uhli¢itanu vapenatého. Vnéjsi schranka je v mnoha ptipadech ve
formé ulit, nebo lastur. ?* 211 Kdyz 7ivy organismus zanikne, schranka se stava soucasti

sedimentti. Jedna se o takzvanou sedimentaci organogenetickou. [18]

Lidsky organismus, jak jiz bylo zminéno, obsahuje uhli¢itan vapenaty. Vapnik je
nezbytnou slozkou pro chod lidského organismu, ve kterém je ukladan ve formé soli,

jako je uhli¢itan vapenaty, nebo fosfore¢nan vapenaty, prevazné v kostech a zubech.
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Kostni tkan patfi mezi nejtvrds$i a nejpevnéjsi tkané v lidském téle. Kost se
sklada z okostice, coZ je vazivovd membrana na povrchu kosti, kterd je bohat€ zasobena
nervy a je mistem kde dochazi k pfichyceni svalii a Slach. Vnitini ¢ast kosti tvofi kost
hutna, houbovita a kostni dieii. Kostni tkan je tvotfena bunkami, které maji za tkol
syntetizovat, mineralizovat a resorbovat kostni hmotu. Béhem Zivota se kost vyviji a
uklad4d minerély, které zajiStuji jeji tvrdost. V kone¢ném stadiu kost obsahuje 25 %
oseinu-kolagenni slozky, 5 % vody a 70 % anorganickych latek, mezi které patii jiz

. L gens , . [22,23
zminovany uhlicitan vapenaty. [22, 23]

Zuby jsou tvrdé derivaty Ustni sliznice. Zub se sklada z n¢kolika vrstev. Na
povrchu se nachézi sklovina, kterd obsahuje 97 % anorganickych latek. Majoritni Cast
zubu pak tvoii zubovina neboli dentin. Dentin je tvrdsi nez kostni tkan a obsahuje 70 %
anorganickych latek. Uvnitf zubu je zubni dfen, tvofena pievazné fidkym vazivem.

Jedna se o vrstvu, kterd je bohaté protkana nervy a cévami. [24]

1.2.2 Vyuziti uhli¢itanu vapenatého

Uhli¢itan véapenaty se pouziva v mnoha odvétvich primyslu. Mezi né patii
papirensky pramysl, farmaceuticky primysl, stavebnictvi, sochafstvi, vyroba hnojiv,

kosmeticky primysl a mnoho dalSich.

V papirenském primyslu se vyuziva jako plnivo, které mé vliv na vysledné
vlastnosti papiru. Diky uhliitanu jsou pozorovany zmény v mechanickych, nebo
optickych vlastnostech, jako je napiiklad tvrdost, poérovitost, zafivost, neprisvitnost,
nebo lesk. Hojné€ se vyuziva i jeho vliv na vyslednou odolnost papiru vii¢i kyselindm,

ktera se pii jeho pouziti zvySuje.

Odkyselovani pomoci vépenct se vyuziva i v zemédélstvi, nebo jako ochrana

proti kyselym destim v lesich, kde se pouziva uhli¢itan vapenaty ve formé prasku.

Z hlediska ochrany zivotniho prostfedi se uhli¢itan vapenaty vyuziva nejenom
na odkyselovani, ale 1 na sanaci odpadnich vod nebo na odsifovani elektraren, teplaren,
¢i spaloven. Po odsifeni je vysledny material - dihydrat siranu vapenatého dale vyuzivan

naptiklad na vyrobu sadry, nebo cementu.

V kosmetickém primyslu se vyuzivd na ptipravu pudri, nebo zubnich past.

Byva vyuzivan i jako ptisada do 1é¢ivych ptipravkil na Zaludecni viedy.
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V soucCasné dob¢ se zacCal vyuzivat i na piipravu kostnich implantati. Zde se

vyuziva hlavné jeho biokompatibilita, pérovitost a jeho snadna resorpce v lidském téle.
[18, 25]

1.2.2.1 Kostni implantaty

Implantace, ¢i transplantace materiali, nebo tkani s sebou nesou urcita uskali,
spojena predevsim s nepiijetim nového implantatu, nebo s infekei. Snaha zabranit témto
problémtim, a vytvofit vhodny materidl k implantacim, pfivedla védce k myslence

nahradit stavajici biologicky material syntetickym.

V minulych letech se kostni implantaty navrhovaly pfedevsim tak, aby byly
bioinertni. Jedna se pfedevsim o kovy typu tantal, ¢i titan. Tyto materidly, nevykazovaly
resorpci, takze v télech zistavaly dlouhou dobu. Vyhodou téchto material je hlavné

odolnost vii¢i korozi a kompatibilita s lidskym télem. [1. 26]

V soucastné dob¢ se vSak od téchto materialli ustupuje a zacinaji se vyvijet a
pouzivat biomaterialy, které skytaji nové moznosti z hlediska resorpce, biokompatibility
1 menSi naroCnosti na operace pacientd. Materidly musi spliiovat urcita kritéria, aby

mohly byt pro kostni implantaty vyuzitelné. Mezi né patii:

— obdobné mechanické vlastnosti jako maji okolni tkané

— porovitost, aby mohlo dochazet k prorastani cévnich tkani a kostnich bun¢k
— povrch musi byt uzptisobeny k srtstu s okolni tkani

— kompatibilita s organismem

— odbouratelnost materialu, pii které nesmi vznikat toxické latky

Latky, které splituji vySe uvedend kritéria a jsou schopny vytvofit matrice pro
kostni tkan¢, mohou byt soucastné vyuzitelné i1 napiiklad k doru€eni 1€ku, nebo

rustového hormonu do organismu.

Mezi materidly, vyuzivané na kostni implantaty patii polymery, kompozitni
materidly, bioaktivni keramika, nebo kovy. Kazdy zuvedenych materidl, ma

charakteristické vlastnosti, které se hodi pro riizné typy kostnich nahrad, nebo vyplni.

» Polymery: Obecné se polymery rozlisuji na syntetické a ptirodni. Mezi ptirodni

polymery patii napiiklad kyselina hyaluronova nebo kolagen, a do skupiny
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syntetickych je mozné zatadit napiiklad polylaktid. Nevyhodou téchto polymert
je jejich niZz§i mechanickd odolnost. Nicméné i tyto materidly nasly uplatnéni
Vv oblastech, kde nejsou kladeny tak vysoké naroky na mechanické vlastnosti.

Vyuzivaji se k tvorbé chrupavek, nebo jako vyplné.

» Kovy: Jedna se pfedevsim o porézni titan, ¢i tantal. Jak uz bylo uvedeno vyse,
tyto materialy maji fadu vyhod z hlediska korozni odolnosti nebo kompatibility
S lidskym télem. Existuje 1 fada kompozith kovi s keramikou nebo jinymi

materialy, které pozitivné ovlivituji jejich vlastnosti.

> Bioaktivni keramika: Za keramiku je povazovan anorganicky, nekovovy
material s krystalickou strukturou. Mezi typické vlastnosti keramiky patii
tvrdost, odolnost vu¢i deformaci, ale i kiehkost. Velkou vyhodou téchto
materidlli je jejich podobnost s mineralni fazi kostni tkdné. Do této skupiny
materidll se zafazuji napiiklad fosforeCnan véapenaty, uhli¢itan vépenaty,
bioaktivni skla, nebo jejich kombinace. Bioaktivni skla nevykazuji tak rychlé
vstiebavani jako u uhli¢itanu nebo fosfore¢nanu vapenatého, jedna se o dobu
n¢kolika let. Jsou tedy vhodné jako dlouhodobé néhrady. [27,28, 29]

Z hlediska zpracovani, je mozné ziskat materidl na bazi gelu, ktery je vhodny
pro vyuziti na mistech, kde nedoslo k poskozeni opory kosti, hodi se tedy jako vyplihovy
material. Obrovska vyhoda takto pfipraveného materialu je v jeho moznosti vstiiknuti
do postizeného mista, aniz by doslo k vétsimu chirurgickému zakroku. Nebo je obdrzen
material ve forme blokt, granuli, ¢i prasku s porovitou strukturou, ktery je vhodny do

mist, kde je jiz pted chirurgickym zédkrokem znéan pottebny tvar implantatu.

V poslednich letech se zacaly vyvijet a testovat materidly z uhli¢itanu a
fosfore¢nanu vépenatého, které odpovidaji mineradlnimu sloZeni kostni tkané. Vyhoda
téchto materialt tkvi hlavné v jejich rychlé resorpci, porovitosti, kompatibilité s lidskym

télem a schopnosti regenerace kostni tkané. 01

Kompozity byly testovany v letech 1996 na krysach a v roce 2009 na pavianech.

Testy prokazaly rust nové kostni tkdn¢ a zna¢né rychlou resorpci. Byly testovany i

materialy obsahujici pouze uhli¢itan, nebo fosforecnan vapenaty. Vysledky dokazaly, Ze
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uhli¢itan vapenaty ma v mnoha ohledech lepsi vlastnosti nez fosfore¢nan véapenaty, za

zminku stoji napftiklad jeho rychlejsi resorpce.

V letech 2013 se objevily ¢lanky o implantaci nového typu materialu sloZzeného
z2 98 % z uhlic¢itanu vapenatého. Uhli¢itan vapenaty pochazel z kostry korald, Slo tedy
pfevazné o aragonit. Jednd se tedy o material ptirodniho plivodu. Implantat s porovitou
strukturou byl obohacen o kyselinu hyaluronovou. Tento material dovoluje prorastani
kostnich bunék, cévnich svazkl a dokonce celkové napomaha obnové kostni tkané. Po
Case doslo k jeho Gplnému rozlozeni a preménéni v novou kost a chrupavku. Z hlediska

sloZeni se jednalo o vyjime¢ny material, dokonale kopirujici stavbu lidské kosti. [2.31]

S vyhledem do budoucnosti skyta uhli¢itan vapenaty mnoho moznosti vyuziti
Z hlediska kostnich 1 chrupavkovych nahrad, at uz jde o materidl sloZzeny pouze

z uhli¢itanu vapenatého, nebo o jeho kompozity s dal§imi latkami. [32]

1.2.3 Priprava mikrocastic uhli¢itanu vapenatého

Uhlic¢itan vapenaty se pfipravuje klasickou srdzeci metodou pomoci chloridu
vapenatého a uhli¢itanu sodného. Avsak tato ptiprava je vhodna pouze za situace, kdy

nepotiebujeme definované castice z hlediska tvaru, nebo velikosti.

Jednou z mnoha moznosti jak ptipravit definované ¢astice je napiiklad ptiprava
ve viskéznim prostiedi, které muze byt tvofeno etylenglykolem, glycerolem,

polyakrylovou kyselinou, nebo jinym rozpouétédlem.[13]

Dalsi moznosti jak piipravit mikrocastice uhli¢itanu vapenatého je piiprava za
pomoci uhli¢itanu amonného a chloridu vapenatého, v prostfedi n-hexanu a Tweenu 85
(emulgator). Takto pfipravend emulze obsahuje mikrocastice uhli¢itanu vapenatého o

velikosti zhruba 2—10 pm. %

Vhodné zvolenou metodou je mozné pfipravit mikrocastice uhlicitanu

vapenatého v rozmanitych tvarech i velikostech.
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1.2.4 Priprava kompozitu uhli¢itanu vipenatého s nanocasticemi stiibra

Kompozit uhli¢itanu vapenatého a nanocéstic stiibra je mozné pfipravit riznym
zpusobem. Jednou z metod jak tento kompozit pfipravit je vyuZiti procesu, pivodné
ur¢enému pro piipravu stfibrného zrcatka. Jednd se o metodu, pii které ptipravené
mikroc¢astice uhli¢itanu vapenatého vlozime do Tollensova ¢inidla (AgNOs, NH,OH) a

jako redukéni ¢inidlo pouzijeme acetaldehyd. [13]

Dalsi moznosti ptipravy je metoda sorpce. Vodny roztok uhli¢itanu vapenatého
je smichan s nanocasticemi stiibra o vhodném mnozstvi. Po urcit¢ dobé dojde

Kk adsorpci nanocastic stiibra na uhli¢itan vapenaty za vytvoreni kompozitu.

Vhodnym zpusobem je také redukéni metoda, pii které dochazi k vytvoteni
nanocastic pfimo na uhli¢itanu vapenatém. Jednd se o proces, pifi kterém vodnou
disperzi uhlic¢itanu vapenatého zafadime piimo do pfipravy nanocastic stiibra.
Naptiklad u Tollensova procesu destilovanou vodu nahradime roztokem uhli¢itanu

vapenatého.
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2 EXPERIMENTALNI CAST
2.1 Chemikalie a pristrojové vybaveni

Chemikalie

K pripravé castic uhliCitanu vapenatého byly pouzity nasledujici chemikalie:
chlorid vapenaty (Lachema p.a.) a uhli¢itan sodny (Penta). Jelikoz byly tyto Castice
pfipravovany v riznych prostfedich, vyuzila jsem tii rozpoustédel: etylenglykolu

(Sigma Aldrich), acetonu (Lachner) a glycerolu (Lachner).

Na pfipravu nanocastic stfibra modifikovanou Tollensovou metodou byly
pouzity tyto latky: dusi¢nan stfibrny (Sigma Aldrich), amoniak (Sigma Aldrich),
hydroxid sodny (Lachner, p. a.) a reduk¢ni ¢inidlo D+maltosa monohydrat (Sigma
Aldrich).

Piistrojové vybaveni

Velikost ¢astic uhli¢itanu vapenatého byla métfena na laserovém granulometru
Analysette 22 MicroTec plus (Fritsch) s rozsahem méfeni 0,08-2000 pm. Céstice
uhli¢itanu vapenatého byly analyzovany z hlediska tvaru na transmisnim elektronovém
mikroskopu JEM 2010 (Jeol, Japan) surychlovacim napétim 160 kV a pomoci
skenovaciho elektronového mikroskopu Hitachi SU6600. Kvalitativni analyza byla
provedena pomoci energiové-disperzniho spektrometru Thermo Scientific NORAN

System 7.

Disperze sttibrnych nanocastic byla analyzovana pomoci UV/VIS spektroskopie
na piistroji Specord S 600 firmy Analytic Jena (Germany). Velikost nanocastic byla
zmétfena pomoci pristroje, ktery pracuje na principu dynamického rozptylu svétla Zeta

Potential Analyzer Zeta Plus od firmy Brookhaven Instruments Corporation (USA).

Ptipravené kompozity byly snimkovdny na transmisnim elektronovém
mikroskopu JEM 2010 (Jeol Ltd., Japan) a na skenovacim elektronovém mikroskopu
Hitachi SU6600. U pfipravenych kompoziti byla otestovana antibakterialni aktivita
vi¢i standardni sadé patogennich bakterii na Ustavu mikrobiologie LF UP Olomouc.

Obsah stiibra v kompozitech byl stanoven po rozkladu v kyselin¢ dusicné ziedéné 1:1
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pomoci atomové absorpéni spektroskopie. K tomuto ucelu byl vyuzit spektrofotometr
ContrAA 300 (Analytik Jena, Germany). Kvalitativni analyza byla provedena pomoci
energiové-disperzniho spektrometru Thermo Scientific NORAN System 7 v ramci

snimkovani na skenovacim elektronovém mikroskopu.
2.2 Pracovni postupy

2.2.1 Priprava uhlic¢itanu vapenatého

Uhli¢itan vapenaty byl pfipraven na zékladé straZeni roztoku uhli¢itanu sodného
a chloridu vapenatého podle postupu publikovaného Parakhonskiy a spol. (2014). [13]
Tento ptivodni postup byl s cilem snahy o fizeni velikosti a morfologie pfipravenych
¢astic uhli¢itanu modifikovan. Nové tak srazeni probéhlo V prostfedi tii rozpoustédel
s odlisnou viskozitou: acetonu, etylenglykolu a glycerolu (puvodni postup vyuzival

pouze etylenglykol).
CaCl, + Na,C0O5; = CaC0O3 + 2 NaCl

Disperze uhli¢itanu vapenatého byly pripraveny nejprve v objemu 24 ml a
nasledné byla testovana jejich velikost a tvar. Kazda disperze uhli¢itanu vapenatého
byla pfipravena nasledujicim zptisobem. Vodny roztok chloridu vapenatého o0
koncentraci 0,33 mol/dm® byl smichan s rozpoustddlem (etylenglykol, acetonu,
glycerol) v pomérech: 10:2, 8:4, 6:6, 4:8 a 2:10. Vodny roztok uhli¢itanu sodného o
koncentraci 0,33 mol/dm® byl piipraven stejnym zpisobem a taktéZ smichan
s rozpoustédlem v pomérech 10:2, 8:4, 6:6, 4:8 a 2:10. Nasledn¢ byly oba roztoky
smichany za intenzivniho michdni na elektromagnetické michacce (500 rpm) a dale pak

michany pfi laboratorni teploté po dobu 15 minut. [13]

Takto ziskané castice uhli¢itanu vapenatého byly preciStény dekantaci,
nékolikandsobnym promytim destilovanou vodou a odstfedénim. Piecistény uhlicitan
vapenaty byl redispergovan v destilované vodé do objemu 25 ml. Vysledné disperze
byly timto zplGsobem zbaveny chloridovych iontl, které by ovliviiovaly naslednou

pripravu kompoziti.

V tabulce 2 je zapsan pfesny popis sloZeni pfipravenych disperzi uhli¢itanu

vapenatého.
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Tab. 2 Prehled realizovanych experimentt pfipravy mikroc¢astic uhli¢itanu vapenatého

Objem Objem
Roztok | Rozpoustédlo | Pomér CaCl,/Na,CO4 rozpoustédla
[mI] [mI]
1 EG 10:02 10 2
2 EG 8:04 8 4
3 EG 6:06 6 6
4 EG 4.08 4 8
5 EG 2:10 2 10
6 Aceton 10:02 10 2
7 Aceton 8:04 8 4
8 Aceton 6:06 6 6
9 Aceton 4:08 4 8
10 Aceton 2:10 2 10
11 Gly 10:02 10 2
12 Gly 8:04 8 4
13 Gly 6:06 6 6
14 Gly 4.08 4 8
15 Gly 2:10 2 10

*EG- etylenglykol

*Gly-glycerol

Na zaklad¢ testovani byly z disperzi 1-15 vybrany vzorky 1, 3 a 5, které byly
dale pouzity pro piipravu kompozita. Tyto disperze byly pfipraveny o stejném slozeni

v objemu 500 ml.

Tab. 3 Ptiprava disperzi uhli¢itanu vapenatého v objemu 500 ml

Roztok (V=500 ml) 1 3 5
Objem CaCl,/Na,CO3; [ml] 208,3 125,0 41,6
Objem etylenglykolu pro CaCl,/Na,CO3 [ml] 41,6 125,0 208,3

Disperze v objemu 500 ml jsem piecistila dekantaci, promytim destilovanou
vodou a odstiedénim. Nasledné jsem castice uhliitanu vapenatého zfiltrovala na

Biichnerové nalevce a vysusila pti 100 °C.
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2.2.2 Priprava nanocastic stiibra

Disperze nanocastic stiibra byla pfipravena Tollensovou metodou. Jedna se o
metodu, ktera vyuziva maltosu, pfipadn¢ i jiny cukr, k redukci amoniakalniho komplexu

sttibrnych iontt.

red
Ag+ + 2NH; - [AQ(NH3)2]+ _’Ago

Disperze nanocastic stifbra byla pfipravena smisenim roztok v nasledujicim

poftadi.

— 5 ml AgNO;3; o koncentraci 5-10-3 mol/dm?
— 1,25 ml NHs o koncentraci 0,1 mol/dm?®

— 12,75 ml destilované vody

— 1 ml NaOH o koncentraci 0,25 mol/dm®

— 5 ml maltosy o koncentraci 0,05 mol/dm?

Vyslednd koloidni disperze nanocastic stfibra méla medove Zlutou barvu. Velikost
nanocastic stéibra byla stanovena na 28 nm, k tomuto ucelu byla vyuzita metoda DLS.
Nasledné bylo proméfeno UV/Vis spektrum dokazujici pfitomnost nanoc¢astic sttibra.
Disperze nanocastic stiibra byla pro méfeni UV/Vis spektra a velikosti ¢astic 10X

nafedéna. Y
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Obr. 2 UV/Vis spektrum vodné disperze nanocastic stiibra o velikosti 28 nm, pfipravené

modifikovanou Tollensovou metodou, redukci maltosou
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2.2.3 Priprava kompoziti nanoAg@CaCO;

Kompozity uhli¢itanu vépenatého S nanocasticemi stiibra byly pfipraveny
dvéma zplsoby. Jednalo se o pfipravu sorpci pfedem piipravenych nanocastic stfibra na
uhli¢itan vapenaty a ve druhém ptfipadé o redukci nanocastic stiibra v prostiedi

S obsahem mikroc¢astic uhli¢itanu vapenatého.

Kazdy ze tii vzorki (1, 3, 5) poskytl 8 kompoziti. Konkrétné se jedna o 4

kompozity piipravené sorpci a 4 kompozity piipravené redukci.

Ptiprava kompoziti sorpci probihala nasledovné: Pripravila jsem si nanoc¢astice
stiibra Tollensovou metodou (viz kapitola ptiprava nanocastic stéibra) a poté jsem je
vnasela do disperze miksrocastic uhli¢itanu véapenatého, kterou jsem si pfipravila
dispergaci 1g vysuSenych mikro¢astic CaCOg3 ze vzorkid 1/ 3/ 5 ve 100 ml destilované
vody. Byly pfipraveny c¢tyii kompozity, pficemz pii piipravé byly pouZzity rozdilné
objemy nanocéstic stfibra. Pfesné mnozstvi nanocastic stiibra a disperze uhliitanu

vapenatého pouzité pii pripravé kompoziti je uvedeno v tabulce 3.

Priprava kompozitl redukci probihala téméf stejné jako u pfipravy nanocastic
stfibra. Destilovanou vodu jsem ale vyménila za stejny objem disperze uhli¢itanu
vapenatého, kterou jsem piipravila stejn¢ jako u metody sorpce. Pfi této metod¢ jsem
ménila objem dusi¢nanu stiibrného pfidavaného do reakéniho systému a piipravila jsem
tak 4 kompozity, liSici se obsahem stfibra. Pfesné mnozstvi reakénich latek pouzitych

Vv jednotlivych ptipadech je uvedeno v tabulce 4.
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Tab. 3 Rozpis postupl pouzitych pii piipravé kompoziti nanoAg@CaCO; pomoci sorpce

nanoc¢astic stfibra na mikroc¢astice uhli¢itanu vapenatého

Kompozit [ Vzorek CaCO; | CaCO3; [ml] | Nano Ag [ml]
A 1 10 10
B 1 10 5
C 1 10 2,5
D 1 10 1,25
E 3 10 10
F 3 10 5
G 3 10 2,5
H 3 10 1,25
J 5 10 10
K 5 10 5
L 5 10 25
M 5 10 1,25

Tab. 4 Rozpis postupti pouZitych pii piipravé kompoziti nanoAg@CaCO; pomoci redukce

stiibrnych iontl v systému s mikroc¢asticemi CaCOj3

Kompozit Vzorek | AgNO3 NH3 CaCOq4 NaOH | Maltosa
CaCO, [ml] [ml] [ml] [ml] [ml]
N 1 5 1,25 12,75 1 5
O 1 2,5 1,25 12,75 1 5
P 1 1,25 1,25 12,75 1 5
Q 1 0,75 1,25 12,75 1 5
R 3 5 1,25 12,75 1 5
S 3 2,5 1,25 12,75 1 5
T 3 1,25 1,25 12,75 1 5
U 3 0,75 1,25 12,75 1 5
\% 5 5 1,25 12,75 1 5
W 5 2,5 1,25 12,75 1 5
X 5 1,25 1,25 12,75 1 5
Z 5 0,75 1,25 12,75 1 5
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3 VYSLEDKY A DISKUZE

3.1 Uhlicitan vapenaty

Ptipravené mikroc¢astice uhli¢itanu vapenatého byly priméarné charakterizovany
pomoci transmisniho elektronového mikroskopu. Na zdkladé vyhodnoceni snimkt byla
ze vzorki 1-15 vybrana série roztoku s etylenglykolem 1, 3 a 5, které obsahovaly
symetrické cCastice uhli¢itanu vapenatého vhodné pro pfipravu kompoziti
s nanocasticemi stfibra. Vzorek 3 a 5 obsahoval kulovité Castice, zatimco u vzorku 1
byly ¢&astice pfili§ velké pro transmisni elektronovy mikroskop, kde se jejich tvar pii

pozorovani jevil jako krychlovy.

Obr. 3 Fotografie z transmisniho elektronového mikroskopu zobrazujici tvar a velikost ¢astic

uhli¢itanu vapenatého z disperze 3

Obr. 4 Fotografie z transmisniho elektronového mikroskopu zobrazujici tvar a velikost ¢astic

uhli¢itanu vapenatého z disperze 5
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Velikost c¢astic uhli¢itanu vapenatého byla proméfena pomoci laserového
granulometru na Katedie geologie. Primérna velikost Castic se liSila v zavislosti na
zpusobu jejich ptipravy. Disperze 1 obsahovala ¢astice o rozméru 14,4 um, disperze 3
m¢éla ¢astice o velikosti 3,8 um a disperze 5 obsahovala ¢astice nejmensi o rozméru 1,25
um. S bytkem etylenglykolu vyrazné rostla velikost ¢astic. Tato tendence se opakovala

I u glycerolu a acetonu.
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Obr. 5 Distribuce velikosti ¢astic uhli¢itanu vapenatého v disperzi 1 podle grafického vystupu
pouzitého granulometru a distribuce velikosti ¢astic uhli¢itanu vapenatého pro stejny vzorek
zkonstruovana na zakladé tabulky hodnot frekvenci vyskytu jednotlivych tfid velikosti astic

podle méfeni na pouzitém granulometru
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Obr. 6 Distribuce velikosti ¢astic uhli¢itanu vapenatého v disperzi 3 podle grafického
vystupu pouzitého granulometru a distribuce velikosti ¢astic uhli¢itanu vapenatého pro
stejny vzorek zkonstruovana na zakladé tabulky hodnot frekvenci vyskytu jednotlivych

tfid velikosti ¢astic podle méfeni na pouZzitém granulometru
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Obr. 7 Distribuce velikosti ¢astic uhli¢itanu vapenatého v disperzi 5 podle grafického
vystupu pouzitého granulometru a distribuce velikosti ¢astic uhli¢itanu vapenatého pro
stejny vzorek zkonstruovana na zakladé¢ tabulky hodnot frekvenci vyskytu jednotlivych

tiid velikosti ¢astic podle méfeni na pouzitém granulometru

Vzorky 1, 3 a 5 byly nésledné pfipraveny ve vétSim mnozZstvi a vysuSeny. Poté
byly charakterizovany pomoci skenovaciho elektronového mikroskopu. Jejich tvar se
vysuSenim casteéné¢ zmeénil. Zména je nejvice patrnd na vzorku Cislo 3, kde se

z kulovitych castic staly krychle.
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6.2mm x20.0k

Obr. 8 Fotografie vzorku mikro¢astic uhli¢itanu vapenatého pfipraveného podle postupu 1 ze

skenovaciho elektronového mikroskopu

"

KB_3-01 3.0kV 6.4mm x500

Obr. 9 Fotografie vzorku mikroc¢astic uhli¢itanu vapenatého ptipraveného podle postupu 3 ze

skenovaciho elektronového mikroskopu

20.0um | KB_5-0 kV 6.6mm x10.0k

Obr. 10 Fotografie vzorku mikroc¢astic uhli¢itanu vapenatého ptipraveného podle postupu 5 ze

skenovaciho elektronového mikroskopu
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Kvalitativni analyza vzork uhli¢itanu vapenatého byla provedena pomoci
energioveé-disperzniho spektrometru, ktery pracuje na principu detekce rtg zafeni. Jedna

se 0 tzv. charakteristické rtg zafeni, které je piiznacné pro dany prvek.

Vzorové vyhodnoceni EDS spektra pro vzorek 5
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7o M| 35010

Image Resolution: 512 by 384
Image Pixel Size: 0.02 um
Acc. Voltage: 15.0 kV
Magnification: 12000

Full scale counts: 1878 Base(1)_ptl
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1000 +

500 -
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3.2 Kompozity uhli¢itanu vapenatého s nanocasticemi stribra

Obsah stiibra v pripravenych kompozitech uhli¢itanu vapenatého s nanocasticemi

stiibra byl stanoven metodou atomové absorp¢ni spektroskopie. Vysledky tohoto

stanoveni jsou uvedeny v tabulkach 5 a 6.

Tab. 5 Obsah stiibra v kompozitech s uhli¢itanem vapenatym piipravené pomoci sorpce

A B|lc| D] E F |l e | H J K L M
Objemnano |, | 5 | 55 | 125 | 10 | 5 | 25 |125| 10 | 5 | 25 | 1,25
Ag (ml)
koncentrace | o\ 5 | 164 | 98 | 97 | 21,6 | 11,3 | 140 | 80 | 56,2 | 206 | 139 | 6,9
Ag (mg/l)
*Cagnoz)=5-10"° mol/dm’
Tab. 6 Obsah stiibra v kompozitech s uhli¢itanem vapenatym piipravené pomoci redukce
N|o|P|Q|R|S | T|U|V | HIW]|X]|z
Objem
AgNOL(mly | 5 | 25 |125|075| 5 | 25 | 125|075 | 5 | 25 | 125 | 075
koncentrace | 2q 3 | 379 | 925 | 113 | 99,3 | 31,3 | 17,1 | 145 | 887 | 262 | 204 | 12,8
Ag (mg/l)

*C(AgNO3)=5 -1 0_3 mol/dm3

Z vySe uvedenych vysledki je patrné, Ze kompozity pfipravené pomoci redukce

obsahuji vétsi mnozstvi stiibrnych nanocastic. Z hlediska obsahu stiibra v kompozitech

je vidét jeho zjevny pokles se snizujicim se objemem AgNOs3, piipadné disperze

nanocastic stiibra, pouzitych pfi ptipravé kompozitu.

U kompozitli, které byly pfipravené metodou sorpce, mély nejlepsi vysledky

z pohledu obsahu stfibra kompozity ptichystané z uhli¢itanu vapenatého 1 a 5. Zatimco

u kompozitl, které byly pfipraveny redukéni metodou, nejvice stiibra bylo zachyceno v

kompozitech z uhli¢itanu vapenatého piipraveného podle postupu 3.

U vSech pfipravenych kompoziti bylo provedeno testovani antibakterialni

aktivity, které je shrnuto v tabulkach 4 a 5.
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Tab. 7 Antimikrobialni G¢innost kompozitl pfi piipraveé sorpci vyjadiena v hodnotach MIC pro

maximalni zfedéni testované disperze kompozitu nanoAg@CaCO;

vzorky |testovani | 1 | 1L [ 1L | ve | v | v [ vie v x| X
34 (1734 (17[>08]17(>08]|34]|34]|34
27 |17 17|34 17|68[68]|68] 27|54
A 1 256 - | - | - |256]128] 64| - |256] -
2 - |128]256] - | - |64 | N | - | - | -
1 - - - - a2 - - | -

B
2 - -] - - lar]ar] - | - | -
. 1 49 - | - - la9l2s5]| 8| -] -|-
2 -1 -1 -] -1l2s5|2s]| -] -] -
1 - - - - 2al2al -] - | -

D
2 - -1 -1-1-1o6lo6]| -] -1 -
- 1 - |w08] - | - [108]|27|27] - | - | -
2 - - - - Tawal2r] - - | -
. 1 -1 -1 - Is7l1alor] -] - -
2 -1 - - - lo7|aa] -] -] -
1 7 - -1 -17 8|28 ] -1|-1-

G
2 - -1 -1-1-1o9l1s]| -] -1-
1 -1 -1 -1 -2 -1-1-

H
2 - -1 -1-1-1los| 2| -1]-1]-
S 1 |281|281| - [281]| 18|18 18| - |141] -
2 - -1 -1 -135|18]35]| -] -1 -
1 - -] -1 - lw3]13]26]| - | - | -

K
2 -t -1 -1 -1-1o6l26]| -1 -1-
. 1 35 7| - - - N335 7] -1|-
2 - -1 -1 -1-1oela7z]| -1 -1-
1 - -1 -1-1-1o9loo]| -1 -1-

M
2 - -1 - -13s5oa|l27]| -] -] -

- inhibice rastu neprokazana

,,¢/x‘“ inhibice rlstu pii koncentraci dodanych vzorki nafedénych x krat

,, N nelze hodnotit

|- Enterococcus faecalis CCM 4224; |lI.

- Staphylococcus aureus CCM 3953; III.

Escherichia coli CCM 3954; IV. - Pseudomonas aeruginosa CCM 3955; V. - Pseudomonas

aeruginosa; VI. - Staphylococcus epidermidis 1; VII. - Staphylococcus epidermidis 2; VIII. -

Staphylococcus aureus (MRSA); IX. - Enterococcus faecium (VRE); X - lebsiella pneumoniae

(ESBL)
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Tab. 8 Antimikrobialni u¢innost kompozitd pfi ptipraveé redukei vyjadiena v hodnotach MIC

pro maximalni zfedéni testované disperze kompozitu nanoAg@CaCOs;

vzorky [testovani| I | 1L | nLo|ov. | ove | v [ vie v | x| X

34 | 1,7 | 34| 17 [>08] 1,7 [>08] 34 | 34 | 34

27 | 17 | 17| 34| 17|68 |68 |68 27 | 54

1 397 | 4,95 | 198 [495[495| N | 25 [198 ] 9,9 | 397

N 2 - | 99 198 99| 99 [495 (495397198 | 198
1 - - - - |1895[ 95 | 45 | - - -
© 2 - - - - |1895| 47 [1895] - - -
1 - |56 [113[113] 28 | N | 14 [113] 28 | -
P 2 - 13| - - | 562814 - |56/ -
1 - - - - | 572857 - - -
Q 2 - - - - |57 14| - - - -
1 - | 2a8| - [497]124| N |62 |497]124]| -
R 2 - | 248 - - | 248 62 [ 124|497 | 248 | -
1 - - - - |156] 78 | N - - -
3 2 - - - - | 156 39 | - - - -
1 - | 86|53 |86 (86| N |[22]86] - -
T 2 - - | 86| - [86|22]43] - - -
¥ 1 - - - - | 5729 | N - - -
2 - - - - |57 14| - - - -

1 444 14 | 14 [ 55 | 14 | N | 14 | 222|222 55
v 2 222 28 | 14|28 |28 11128 [101]111] -
w 1 - - - - |11 - | N - - -
2 - 4 - |131(66 |66 | N [66 | - -
1 - | 511025151 N [13]102]12] -
X 2 - |51 - [102]51 )51 N [51] - -
1 - - - - | 64 ] 64| N - - -
‘ 2 |32 - |64 (3232 N [32] - -

»- inhibice rastu neprokazana
,,¢/x* inhibice ristu pii koncentraci dodanych vzorkl nafedénych x krat

,.N“ nelze hodnotit

I. - Enterococcus faecalis CCM 4224; 11. - Staphylococcus aureus CCM 3953; I11. - Escherichia
coli CCM 3954; IV. - Pseudomonas aeruginosa CCM 3955; V. - Pseudomonas aeruginosa; VI.
- Staphylococcus epidermidis 1; VII. - Staphylococcus epidermidis 2; VIII. - Staphylococcus
aureus (MRSA); IX. - Enterococcus faecium (VRE); X - lebsiella pneumoniae (ESBL)
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Kompozity N, R a V, které se ukazaly, jako nejefektivnéjsi v boji proti bakteriim
byly otestovany jesté potieti. Vysledek se shodoval s vySe uvedenymi hodnotami.
Kompozity N, R a V piipravené redukéni metodou a kompozity A, E, J S nejvétsim
obsahem stfibra u sorpcni metody, byly nésledné charakterizovany pomoci transmisniho

elektronového mikroskopu.

Z vysledkli ziskanych snimkidi z transmisniho elektronového mikroskopu je
zjevny niz$i obsah nanocastic stfibra u kompoziti A, E, J, které byly pfipraveny sorp¢ni
metodou oproti kompozitim piipravenym redukéni metodou. Také jsou u téchto vzorkl
vidét agregaty nanocastic vyskytujici se mimo uhli¢itan vapenaty. U vzorki N,R a V je
viditelny vE&tS§i obsah nanocastic stiibra. Nanocastice stfibra prorlstaji uhlicitan

vapenaty a nezistavaji pouze v okrajovych ¢astech jako je vidét u vzorki A, E, J..

Po vysuseni vzorki N, R a V bylo provedeno snimkovani i na skenovacim
elektronovém mikroskopu a byla provedena kvalitativni analyza pomoci energiové-

disperzniho spektrometru, ktera prokazala pfitomnost stfibra v kompozitech.

Obr. 11 Snimek kompozitu nanoAg@CaCOj3 ze vzorku N z transmisniho elektronového

mikroskopu. Na fotografii je patrny uhli¢itan vapenaty obklopeny nanocasticemi stfibra
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Obr. 12 Snimek kompozitu nanoAg@CaCOj3 ze vrorku R z transmisniho elektronového

mikroskopu. Na fotografii je patrny uhli¢itan vapenaty obklopeny nanoc¢asticemi stiibra

Obr. 13 Snimek kompozitu nanoAg@CaCO3 ze vzorku V z transmisniho elektronového

mikroskopu. Na fotografii je patrny uhli¢itan vapenaty obklopeny nanocasticemi stiibra
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Obr. 14 Snimky kompozitu nanoAg@CaCO3 ze vzorku A z transmisniho elektronového

mikroskopu. Na snimku vpravo jsou patrné agregaty nanocastic stiibra

! 500 nm 500 nm

Obr. 15 Snimky kompozitu nanoAg@CaCO; ze vzorku E z transmisniho elektronového

mikroskopu

Obr. 16 Snimky kompozitu nanoAg@CaCO; ze vzorku J z transmisniho elektronového

mikroskopu. Na snimku vpravo jsou patrné agregaty nanocastic stiibra
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N-12 5.0kV 5.9mm x5(

Obr. 17 Snimky kompozitu nanoAg@CaCO;3ze vzorku N ze skenovaciho elektronového
mikroskopu

(I T e h (RSO
R-06 5.0kV 6.0mm x45.0k 1.00um | R-02 5.0kV 6.0mm x8.00k 5.00um

Obr. 18 Snimky kompozitu nanoAg@CaCO3 ze vzorku R ze skenovaciho elektronového
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Obr. 19 Snimky kompozitu nanoAg@CaCO; ze vzorku V ze skenovaciho elektronového

mikroskopu
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Vyhodnoceni EDS pro kompozit V
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4 ZAVER

Cilem bakalafské prace bylo pfipravit definované mikrocéastice uhli¢itanu
vapenatého z hlediska jejich tvaru a velikosti. Pro piipravu mikroc¢astic uhli¢itanu
vapenatého byl zvolen postup, ktery publikoval v roce 2014 B. V. Parakhonskiy. Jedna
se o modifikovanou srazeci metodu, pii které se vyuziva viskdzni rozpoustédlo
etylenglykol, které slouzi jako stabilizator velikosti mikrocastic. Tato metoda byla
pozménéna a pro piipravu mikro¢astic uhli¢itanu vapenatého byl vyuzit také aceton a
glycerol. Pipravené disperze mikrocastic uhli¢itanu vapenatého byly charakterizovany
pomoci elektronové mikroskopie, kvalitativni analyza byla provedena pomoci
energioveé-disperzniho spektrometru. Na zakladé vyhodnoceni snimkli z transmisniho
elektronového mikroskopu byla vybrana série vzorki uhli¢itanu vapenatého pfipravena

v etylenglykolu liSicich se velikosti ¢astic v rozsahu 1 az 15 um.

Vybrané vzorky uhli¢itanu vapenatého byly vyuzity k ptipravé kompoziti
S nanocasticemi stiibra. Kompozity S riiznym obsahem stiibra byly pfipraveny pomoci
sorpéni a redukéni metody na zakladé zmény ptidavku dusi¢nanu stéibrného (pfi
redukéni metod¢), pfipadné disperze nanocastic stiibra u sorpéni metody. Nanocastice
stiibra pro sorpéni metodu byly pfipraveny pomoci modifikované Tollensovy metody,
kterd byla pouZita i pii redukéni metod€ ptipravy kompozitu. Na zakladé téchto metod
bylo pfipraveno celkem 24 kompozitli, u kterych byl stanoven obsah stfibra pomoci
atomove absorpcni spektroskopie, a ndsledné byla otestovana antibakteridlni aktivita.
Vybrané kompozity byly rovnéz studovany pomoci elektronové mikroskopie a

energiove-disperzni spektrometrie.

Z vysledk je patrné, ze kompozity piipravené pomoci redukéni metody
obsahovaly vétsi mnozstvi stfibra a také vykazovaly vyssi antibakterialni aktivitu. U
kompozitii pfipravenych pomoci sorpcni metody se na povrch uhli¢itanu vapenatého
nenaadsorbovalo dostate¢né mnozstvi nanocastic stiibra, navic dochazelo k agregaci
nanocastic stiibra i mimo uhli¢itan vapenaty. Diky nizSimu obsahu stiibra byla u téchto
kompozitli pozorovana velmi nizka nebo dokonce i zadnd antibakterialni aktivita.
Naopak kompozity pfipravené redukéni metodou vykazovaly vysokou antibakteridlni
aktivitu a predstavuji tak potencialné vhodny material pro vyvoj novych implantacnich

postupl v medicing.
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5 SUMMARY

The aim of this thesis was to prepare a defined micro-particles of calcium
carbonate in terms of their shape and size. For the preparation of microparticles of
calcium carbonate was elected to the procedure published in 2014 B. In. Parakhonskiy.
This is a modified precipitation method in which uses a viscous solvent ethylenglykol,
which serves as a stabilizer the size of the microparticles. This method was modified
and for the preparation of microparticles of calcium carbonate was also used acetone
and glycerol. The prepared dispersion of micro-particles of calcium carbonate were
characterized using electron microscopy, a qualitative analysis was performed using the
energy-dispersive spectrometer. On the basis of the evaluation of the images from the
transmission electron microscope has been selected a series of samples of calcium
carbonate prepared in ethylenglykol of differing particle sizes in the range of 1 to 15

pm.

Selected samples of calcium carbonate were used to prepare composites with
nanoparticles of silver. Composites with different contents of silver were prepared using
the sorption and reduction methods on the basis of the change of the addition of silver
nitrate (in the reduction method), or the dispersion of silver nanoparticles by sorption
methods. Silver nanoparticles for the sorption method were prepared using a modified
Tollens method, which have also been used in the reduction method of preparation of
the composite. On the basis of these methods was prepared, a total of 24 composites,
which was determined by the content of silver by atomic absorption spectroscopy, and
subsequently was tested antibacterial activity. The selected composites were also

studied using electron microscopy and energy-dispersive spectrometry.

From the results it is evident that the composites prepared using the reduction
method to contain a greater amount of silver and also showed a higher antibacterial
activity. For composites prepared using the sorption method on the surface of the
calcium carbonate not adsorb a sufficient amount of silver nanoparticles, moreover,
took place to the aggregation of silver nanoparticles and out of calcium carbonate.
Because of lower content of silver was for these composites observed very low or even
no antibacterial activity. On the contrary, composites prepared by the reduction method
showed a high antibacterial activity and are thus potentially suitable material for the

development of new implant procedures in medicine.
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