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ABSTRAKT

Tato bakalafska prace je zamétena na charakterizaci hydrogell jak z reologického hlediska,
tak z hlediska metody dynamického rozptylu svétla. Reologicka ¢ast vyzkumu se tyka zjisténi
vlivu teploty na jejich mechanické vlastnosti hydrogeld, stanoveni teploty gelace a teploty
tuhnuti a také vliv stafi geld na mechanické vlastnosti. Pomoci rozptylové techniky byl
zjistovan vliv velikosti ¢éstic v roztoku na diftizni koeficient a vliv koncentrace hydrogelu
S pouzitymi Casticemi na difuzni koeficient. Nasledn¢ byla zjistovana korelace mezi
ziskanymi daty z obou typi méfeni a diskutovana vhodnost pouziti rozptylovych metod
k charakterizaci hydrogelt.

ABSTRACT

The main aim of the bachelor thesis was characterization of hydrogels from rheological
point of view and by dynamic light scattering. Rheological part of research relates with the
determination of the influence of temperature on mechanical properties, gelation temperature
and temperature of solidification as well as the effect of aging on mechanical properties of
hydrogel. The influence of the particle size on diffusion coefficient was investigated by
scattering techniques. The positive correlation between the data obtained by both types of
measurement and the potencial usage of dynamic light scattering method for the
characterization of hydrogels was discussed as well.
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reologie, agar6za, dynamicky rozptyl svétla, hydrogely
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1 UVOD

Reologie je Siroce vyuzivand metoda predevSim s ohledem na mechanické vlastnosti
polotuhych materidlii, protoze reologické chovani hraje dulezitou roli predevsim
v technologickych procesech. Znalost zakladnich reologickych veli¢in, jako jsou viskozita,
mez toku a modul pruznosti surovin 1 produktd je velice dilezita
pfi navrhovani a zdokonalovani zafizeni, v chemickém inZenyrstvi, ve fyzice a V jinych
prumyslovych odvétvich (potravinaiském, ropném, chemickém, atd.). Klasicka reologie
zkouma mechanické vlastnosti materiali z makroskopického hlediska.

Reologické vlastnosti materialti ziskané pomoci klasické reologie byly korelovany s dalsi
rozptylovou metodou, fadici se do metod rozptylovych, konkrétné se jedna o metodu
dynamického rozptylu svétla — DLS (z anglického nazvu Dynamic Light Scattering).

Teoreticka Cast predlozené bakalaiské prace bude zaméfena pfedevSim na pifedstaveni
materialt, které budou v ramci experimentalni ¢asti pouzivany. Bude se jednat o linearni
polysacharid — agar6zu, jakoz hlavni material pro piipravu hydrogelt. Z teoretického hlediska
budou také popsany pouzité metody, piedevsim tedy reologie a metoda dynamického rozptylu
svétla.

V experimentalni ¢asti bude popsana ptiprava hydogelovych vzorkd, nastaveni
realizovanych experimentd jak pro reologickou ¢ast, tak také pro méfeni dynamického
rozptylu svétla. Dalsi ¢asti této zavérecné prace bude diskuze vysledkil, kde bude mimo jiné
I prodiskutovana korelace mezi obéma pouzitymi metodami a také vyuzitelnost rozptylovych
metod pro charakterizaci hydrogelovych materiali.



2 CILE PRACE

Hlavnimi cily této bakalaiské prace bylo zpracovat literarni reSerSi se zaméfenim na
reologii gelovych systému a vyuziti metod pro studium sol —gel procest. Dale byla na
zaklad¢ zpracované reSerSe navrhnuta vhodna metodika pro studium sol —gel procesu
vybranych hydrogelovych systémt. Byl ovéten vliv riznych parametra (teplota, koncentrace,
starnuti) na mechanické vlastnosti vybranych materiald. Nakonec byla provétena
aplikovatelnost vybranych metod pro studium sol — gel procesu zvolenych materiali.



3 TEORETICKA CAST
3.1 Agaroza

3.1.1 Struktura agarozy

Agaroza je linearni polysacharid, ktery se extrahuje z agaru, coz je piirodni polysacharid,
ktery je ziskavan z motskych fas rodu Floridae a Gelidium. Je tvofeny opakujicimi se
podjednotkami agarobiozy, coz je disacharid slozeny z galaktoézy a 3,6 — anhydrogalaktézy.
Tyto podjednotky agarobidzy jsou navzijem spojeny a-(1—3) a B-(1—4)
glykosidickymi vazbami.

H] A 2'7’7\0H
~0 0

OH HO

Obrazek 1: Struktura agarézy [1]

Relativni molekulova hmotnost se pohybuje v rozmezi od 630 do 120 000 (podle toho, zda
se jedna o nizkomolekularni nebo vysokomolekularni agarézu). Je nenabita, ale muze
obsahovat piimési nabitych sulfatovych nebo pyruvatovych skupin.

3.1.2 Vlastnosti agardézy

Bézné se po extrakcei a purifikaci vyskytuje ve formé bilého prasku, ktery neni rozpustny ve
vodé pii laboratorni teplot€, zatimco po zahtati nad kritickou rozpoustéci teplotu dochazi
k rozplétani agarozovych fetézcu, coz vede K zvySeni rozpustnosti. Teplota rozpousténi je
zavisla na typu, Sarzi a koncentraci agarézy v suspenzi. Postupnym ochlazovanim solu
dochazi k proplétani jednotlivych agarézovych fetézcii, které jsou nasledné stabilizovany
vodikovymi mustky. Stabilizace vodikovymi mustky vede ke vzniku polotuhého materialu
V podobé termoreverzibilniho gelu.

Termoreverzibilita je schopnost gelu se opétovné vratit do stavu solu po jeho zahtati nad
urcitou teplotu (nad teplotu tani). Existuje nékolik typt agarézy rozlisené podle teploty tani.
Jeden typ je s nizkym bodem tani (low melting point), ktery ma teplotu tani kolem 65°C.
Naopak druhy typ agarézy ma vysoky bod tani (high melting point) a taje pfi teploté 95°C [2].

Teplota tani neni ovSem shodna s teplotou tuhnuti; ta je 1 o nékolik desitek stupnil nizsi, nez
teplota tani. Tento jev se nazyva hystereze. Hystereze je charakterizovdna hysterezni kiivkou
(priklad hysterezni kiivky je uveden na Obrazku 3), ze které je patrné, Ze pii zvySovani
teploty nejsou nameéteny stejné hodnoty jako pii ochlazovani. V kapitole 3.3.4 jsou zminény
tixotropni gely, které hysterezi podléhaji také. U nich je ovSem sledovana zména tokové
ktivky naméfené pii postupném zvySovani a nasledném snizovani napéti [3].



Ty

Obrdzek 2: Priibéh tokové kiiivky pro tixotropni a newtonskou kapalinu [3]

Co se ty¢e mechanickych vlastnosti Cistého agardzového gelu, zavisi podle prace [4]
na jeho molekulové hmotnosti a na koncentraci. Pro zlepseni jeho mechanickych vlastnosti se
piidavaji naptiklad nanovlakna celulozy, kde se prokazatelné navysila pevnost gelu [5].

3.1.3 Vyuziti agarézy

Agar6za nachazi své uplatnéni v mnohych védeckych i primyslovych aplikacich jako je
napiiklad potravinafsky primysl, biochemické laboratote (kultivace, délici techniky), atd.
Diky tomu, ze je prakticky bez naboje nachdzi své uplatnéni v laboratofich analytické chemie
a biochemie. Pouzivd se k separaci velkych biomolekul, jako je DNA, RNA a jejich
fragmentli s vyuZzitim metody planarni gelové elektroforézy. Ta se déli podle geometrie
na vertikalni elektroforézu a horizontalni elektroforézu. Vzorek DNA ma zaporny naboj
(hlavni nositelé zaporného naboje jsou zbytky fosfatové skupiny), proto se nanasi ke katod¢.
Po zapojeni do elektrického pole putuji segmenty DNA k anod¢ a vzorek se separuje. Déleni
se uskuteciiuje vpoérech gelu podle molekulové hmotnosti. Primérna velikost pora
agarozovych gelll je vyrazné ovlivnéna jejich koncentraci. Cim vys$i koncentrace agarézy
v gelu je, tim je velikost pori mensi (1 % agardza — velikost péra cca 150 nm, 0,16 %
agaroza — velikost port 500 nm) [5].

smés fragmentd Ewo
=" DNA riizné velikosti 2E x
=L 5
Q | 2§ ¢
= ==
= — B | diouns
=0 = fragmenty
i * —
= = | kratké
fragmenty

Zdroj
D

elekiroforeticky gel

Obrazek 3: Gelova elektroforéza [5]
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V potravinafském pramyslu se agarosa vyuziva jako zahustovaci a Zelirovaci latka. Patii
tedy do fady aditiv pfidavanych do potravin pro zlepSeni trvanlivosti, barvy, chuti, vzhledu aj.
Pro to vyuziti jsou vhodnéjsi nizs§i koncentrace agarosy.

Agarozové gely se také vyuzivaji pro kultivaci mikroorganismii v biochemickych
laboratofich jako vhodné tuhé kultivaéni médium pro samotné namnozeni mikroorganismi
nebo se do gelu muze pridat 1 jiny substrat, naptiklad antibiotikum, kdy se zjiSt'uje rezistence
vici antibiotikim.

3.2 Zakladni disperznich soustav

Jedna se o systémy, které jsou tvoieny alespoit dvéma druhy hmoty, pfi¢emz jeden druh je
rozptylen ve druhém ve form& méné &i vice jemnych &astic. Castice, které jsou rozptyleny
Vv jiném prostiedi, se nazyvaji disperzni podil (neboli disperzum). Druha skupina ¢astic tvorici
kontinuum, ve kterém je tento disperzni podil rozptylen, se nazyva disperzni prostiedi (neboli
dispergens). Disperzni systémy maji mnoho déleni, a to podle poétu fazi, velikosti ¢astic,
tvaru ¢astic nebo podle skupenstvi disperzniho prostiedi a disperzniho podilu [7].

3.2.1 Zakladni déleni disperznich soustav

Podle velikosti disperzniho podilu:
e Analyticky disperzni — ¢astice maji velikost pod 1 nm
e Koloidn¢ disperzni — velikost ¢astic se pohybuje v rozmezi 1 — 1000 nm
e Hrubo disperzni — ¢astice nad 1000 nm

Dispermi soustava

il M

pravy roztok koloidni roztok hruba disperze
Eastice < 1 nm 1 nm - 1000nm 1000 nm < édstice

| kondenzace T

T dispergovan |

koagulace

Obrazek 4: Rozdélent disperznich soustav

Jak ukazuje Obrazek 4, ptipravu koloidniho roztoku lze rozdélit podle toho, jestli je
pripravovan z pravého roztoku nebo z hrubé disperze. Proto lze koloidni roztoky ptipravovat
bud’ spojenim jednotlivych molekul, tzn. kondenzaci, do vétSich agregatli, nebo rozptylenim
¢astic, Cili dispergovanim. Tyto metody piipravy jsou kondenzacni (na tuto metodu se pohlizi
jako na krystalizaéni d¢&j a vzniklé Castice se povazuji za drobné Krystalky) a disperzni
(zvySovani stupné disperzity latek v prostiedi, kdy se vlivem vné&j$i prace narusi a prekonaji
mezimolekulové sily). Nékteré koloidni roztoky mohou také vznikat i samovolnou dispergaci
ptipadné kondenzaci.

Dalsi zptisob déleni koloidnich soustav je napiiklad podle toho, zda je disperzni prostiedi
a disperzni podil ve stejné ¢i v riizné fazi:
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Lyofobni  disperze (koloidni disperze) jsou systémy, ve kterych je disperzni
prostiedi a disperzni podil v riizné fazi, jedna se tedy o heterogenni systém, kde jsou od sebe
prostiedi a rozptylené castice oddéleny fazovym rozhranim. Jsou pfipravovany dispergaci
hrubodisperznich soustav nebo kondenzaci pravych roztokli a jsou nestabilni (samovolné

zanikaji). Dé&leni heterogennich koloidnich disperzi s ptiklady je uvedeno v Tabulce 1.

Tabulka 1: Rozdéleni heterogennich koloidnich disperzi.

disperzni podil plyn kapalina pevnd ldtka
aerosol aerosol
— plyn netvori ) 5
E (mlha) (dym, kour?)
E
s ) péna emulze sol
‘= kapalina )
N (Slehacka) (mléko) (krev, barviva)
2
& pevnd tuhd péna tuhd emulze tuhy sol
latka (aerogel, pemza) (Cerny fosfor) (drahokamy)

V piipadé lyofilnich disperzi (lyofilni roztok) se jedna o homogenni systémy, takze
disperzni podil a disperzni prostiedi jsou ve stejné fazi. Pfipravuji se samovolnym
rozpousSténim makromolekul a jsou termodynamicky stalé.

Asociativni  micelarni koloidy jsou systémy, kde je disperzni prostiedi tvofeno
kapalinou a disperzni podil je z micel koloidnich roztokd, které jsou utvoieny z amfifilnich
molekul. Vznikaji samovolnym rozpousténim polymert [8].

3.2.2 Metody stanoveni koloidnich soustav

Optické metody patii k nejpouzivanéjSim metoddm studia koloidnich systémil. Slouzi
hlavné ke stanoveni velikosti, tvaru a struktury koloidnich castic. Hrubodisperzni systémy,
jako jsou suspenze, emulze, pény a prachy, lze diky své velikosti pozorovat v klasickém
mikroskopu. Nejmensi vzdalenost, kdy lze pozorovat dva oddélené body, odpovida asi
poloving¢ vlnové délky svétla, coz Cini vzdéalenost asi 0,2 um (pii pouziti svetelného
mikroskopu, kde se vinova délka svétla pohybuje vrozmezi od 400 do 700 nm).
Vysokodisperzni soustavy jsou viditelné pouze v elektronovém mikroskopu (pouziva se
svazek rychle leticich elektronti, coz zvysuje rozliovaci schopnost a lze piimo fotografovat
Castice) nebo ultramikroskopu, nikoli v§ak v bézném svételném mikroskopu.

Ultramikroskop umozni detekovat ptitomnost koloidnich castic, zjistit jejich
pocet a pozorovat jejich pohyb. Lze také zjistit jejich velikost, ale pouze nepiimou cestou.
Pracuje na principu soustfedéni intenzivnich svételnych paprski S naslednym pozorovanim
rozptyleného svétla klasickym mikroskopem (pozoruje se vlastné Tyndalliv jev, ktery je
popsan v kapitole 3.2.3).

12



Dals$i metodou na charakterizaci koloidnich systému na principu rozptylovani svétla je
napiiklad nefelometrie. Je nutné ale dodat, Ze vSechny metody, které funguji na principu
rozptylu svétla, je mozné pouzit pouze u bilych (bezbarvych) solu [9].

3.2.3 Vlastnosti koloidnich soustav

Koloidni systémy jsou velmi c¢asto barevné, coz dokazuje naptiklad zbarveni
drahokamt a polodrahokamii, kde je jejich charakteristické zbarveni dano malym mnoZzstvim
koloidné rozptylenych tézkych kovi a jejich oxidu. Zbarvené jsou napiiklad i koloidni
systémy, kde barevnou slozkou je kapalna disperzni faze naptiklad u kovovych sold, coz je
déno riznym indexem lomu disperzni faze a disperzniho prostfedi. Je tedy patrné, ze barvu
koloidniho systému urcuje jak disperzni faze, tak i disperzni prostfedi. Dale to muze byt také
stupen disperzity Castic, jejich tvar a také jejich struktura, protoze tyto vlastnosti ovliviiuji
rozptyl i absorpci svétla [9].

Tyndallitv jev je typickou optickou vlastnosti koloidnich soustav. Jedna se o diftizni rozptyl
svétla, pfi kterém svétlo prochdzi koloidnim prosttedim, kde pfitomné disperzni Castice
zpusobuji rozptyl prochazejiciho svétla a to je pak viditelné ve forme¢ Tyndallova kuzele.
Tento efekt je mozné pozorovat, napiiklad pokud paprsky Slunce prochazeji skrz mlhu (coz je
lyofobni disperze, konkrétn¢ aerosol) ¢i kout nebo pokud posvitime laserem skrz koloidni
roztok (u pravého roztoku neuvidime zadné rozptylené svétlo) [10].

3.3 Gely

Jednou podkapitolou, fadici se do disperznich systému, jsou gely. Gely jsou disperze
tuhych latek v kapalin€, kde tuha latka rozptylena v kapaliné vytvafti pti zméné ze solu na gel
strukturu, ktera je vyplnéna disperznim prostfedim. Tyto struktury se rozliSuji na koagulacni
(tixotropné vratné) a kondenzacné — krystalizacni (nevratné¢ se rozpadajici). Vznik
koagula¢nich struktur zacina snizenim agregatni stalosti disperznich soustav, spojuji se
navzajem a vytvareji agregaty. Po dosdhnuti urcitého stupné velikosti tvofi tyto agregaty
koagulat. Na n€kolika mistech ¢astic dojde ke snizeni stability ¢astic a v disledku toho se tyto
castice spojuji v mistech sniZzeni stability. Timto procesem vznika trojrozmérnd prostorova
sit’, kterd je vyplnéna disperznim prostfedim. Timto zptisobem vznika gel, presnéji lyogel.

Kondenzaéné — krystalizacni struktura je tvofena Casticemi, mezi kterymi piisobi chemické
sily. Bud’ jde o pevnou chemickou vazbu, nebo se jedna o sristani krystalkt pii krystalizaci
nové faze. Tyto gely jsou velmi kiehké, nejsou plastické ani elastické a nemohou jevit
tixotropii ani synerezi (popsanou Vv kapitole 3.3.4) a nemohou bobtnat. Tato struktura ma
velky vyznam pro tvrdnuti mineralnich spojovacich materialli na bazi cementu, sadry nebo
vapna. Velky vyznam na tyto struktury mé modifikace povrchové aktivnich latek.

Disperzni podily nejsou schopny pohybu v disperznim prostredi diky jiz zminované vnitini
struktuie. Ale mohou vykonavat tzv. vibracni pohyby. Sily, které takto poutaji disperzni
Castice, se nazyvaji adhezni sily [10]

3.3.1 Vznikgelu

Gel ve své vnitini struktuie obsahuje tfidimenziondlni sit’, kterd prochdzi celym disperznim
systémem. Disperzni podil je tedy spojity. Gely vznikaji procesem zvanym gelace, ktery je
charakterizovan bodem gelace, coz je Casovy udaj, kdy vznika vnitini struktura gelu.
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Proces vzniku gelu zavisi na tom, o jaké gely se jedna. Pokud se jednd o gely fyzikalni
(s koagula¢ni strukturou), tak ty vznikaji zménou fyzikalnich podminek, jako je zména pH,
iontova sila solu, zména rozpoustédla. Pokud se jedna o gely chemické (kondenzacné —
krystaliza¢ni), tak ty vznikaji bud’ fotochemickym vytvrzovanim, nebo chemickou reakci.
V ptipadé reverznich gel bobtnanim — ptidanim disperzniho prosttedi ke xerogelu
(vysusenému gelu).

Obecné je pro vznik gelu nezddouci mechanické ptsobeni na sol, napiiklad promichévani.
Jinak tomu je ale u gelu, které vznikaji prav€é mechanickym pusobenim. Tento jev se nazyva
reopexie — tvorba gelu pfi mechanickém namahani (blize popsan v kapitole 3.3.4).

3.3.2 Ovlivnéni gelace

Faktord ovliviiujicich gelaci je cela fada. Pomérné vyznamnou roli hraje teplota, protoze
¢im je teplota vyssi, tim rychlejsi je pohyb molekul v roztoku a tim padem se snizuje pocet
pevnych vazeb mezi makromolekulami. Lze tedy tvrdit, Ze rostouci teplota brani vzniku gelu
az na konkrétni pifipady termoreverzibilnich gelli ¢i chemickych gelt, které vyzaduji
minimalni teplotu k tomu, aby mohla gelace probéhnout. Déle je to vliv pH. Optimalni pH pro
vznik gelové sité odpovida izoelektrickému bodu makromolekuly, kterou pro vznik gelu
pouzivame. Také zvySenim koncentrace muzeme urychlit gelaci — zvysi se rychlost tvorby
gelu diky zvyseni po¢tu molekul, které jsou schopny tvofit gel a zaroven ma koncentrace vliv
1 na jeho pevnost, protoze se zvysi i poCet kontaktl. ZmenSenim rozmeérii castic pii konstantni
koncentraci opét napomizeme vzniku gelu a velky vyznam ma i samotny tvar castic. Gely
snadnéji vznikaji, maji-li ¢astice konce, hroty nebo hrany [11].

— o
g ) 45°C —
sol zacdtek gelace findlni struktura gelu

Obrazek 5: Struktura gelu [12]

3.3.3 Déleni gelu

Nejbeézngjsi déleni gell je podle chovani ve vysuSeném stavu:

e Gely reverzibilni — po vysuSeni maji mensi objem a vznikaji kompaktni xerogely.
Tyto xerogely se po piidani disperzniho prostfedi vraci do plvodniho stavu procesem
zvanym bobtnani (gely vzniklé z molekulovych koloidd). Existuje také neomezené
bobtnani, kdy se gel miize zpétné pievést az na puvodni sol.

e Gely ireverzibilni — zachovavaji si stejny objem i po vysuseni, ale jsou porézni. Po
kontaktu s disperznim prostiedim dokazou sorbovat urcité mnozstvi, ale do puvodniho
lyogelu se nevrati. Tyto gely vznikaji z fazovych koloidt.

14



3.3.4 Mechanické vlastnosti systémi s koagula¢nimi strukturami

Specifickou vlastnosti koagulac¢nich struktur je tixotropie. Je to schopnost
struktur se samovolné obnovit, pokud byly pfedchozim vlivem (mechanickym namahanim)
rozruSeny. Obecné feCeno je to schopnost gelu se ze solu zménit zpatky v gel. Podstatou
tohoto jevu je, ze vazby, které byly mechanickym vlivem rozruseny, se obnovuji v dasledku
nahodnych srdzek ¢astic diky probihajicimu Brownovu pohybu. Zajimavosti je, Ze sol nemusi
byt v klidu. Tento proces probiha i v okamziku, kdy je sol v pohybu, ale mechanické ptisobeni
musi byt mensi nez to, které zpusobilo destrukci vazeb.

Pokud se méni zddnliva vizkozita s dobou pisobeni konstantniho smykového naméahdani,
jako jsou michani tfepani apod., fikdme, Ze se jednd o reopekticky systém a jev zvany
reopexie. Na zacatku namahani je zdanliva viskozita mala a roste spolu s dobou, po kterou
syst¢ém namdhame. Po ukonceni namahani tohoto systému se zdanliva viskozita vrati na
puvodni (tedy nizkou) hodnotu [13]. Jak je z nasledujiciho obrazku patrné, u reopektickych
kapalin se objevuje hysterezni smycka (pfi zvySovani hodnot napéti je jiny pribéh tokové
ktivky nez pfi snizovani napéti), ktera ale na rozdil od tixotropnich kapalin probiha proti
sméru hodinovych ruci¢ek [14]. Pribéh zavislost smykového napéti na Case a gradientu
rychlosti reopektické kapaliny je zndzornén v Obrazku 6.

[\ e |
n t Reopekticka T Reopekticka
kapalina kapalina
Newtonska Newtonska
~ kapalina 7 kapalina
_.——-/f
= 0 s
0 gt dv/dy

Obrdzek 6: Zavislost smykového napéti na case a gradientu rychlosti [14]

Dalsi vlastnosti charakteristickou pro gelové systémy je synereze, coz je samovolné
zmenSovani objemu gelu se souCasnym vylucovanim disperzniho prostiedi. Tento jev je
charakteristicky zejména pro Cerstvé pfipravené gely, které jeSté nejsou v termodynamické
rovnovaze. PfiCinou je maly pocet kontaktii, ktery nestaci k vytvoreni kompaktniho systému.
Preskupovanim castic vlivem tepelného pohybu pocet téchto kontaktd vzrista a gel se stlacuje
a vypuzuje disperzni prostfedi. Opakem je bobtnani lyofobniho xerogelu.

U mechanickych vlastnosti gelt je potfeba si definovat modul pruznosti ve smyku E:

= @),

kde ¢ predstavuje relativni smykovou deformaci v pevnych télesech a P je smykové napéti.
Modul pruznosti (E) charakterizuje pevnost télesa a také jeho schopnost zachovat tvar pii
vystavéni smykové deformaci a zavisi na povaze télesa a na teploté. Po piekroceni kritického
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napéti, které se nazyva mez pevnosti, ztraci téleso svou elasticitu a dochazi k nevratné
deformaci. Pod touto kritickou hodnotou se chova jako elastické tuhé téleso. Hodnota
kritického napéti zavisi na poctu molekularnich kontaktii a na jejich pevnosti. Pokud neni
prekro¢ena mez pevnosti a deformace vzorku po urcitém case prestane pusobit, mize se takto
vzniklé napéti v gelu ,,rozplynout”. Tomuto procesu se tika relaxace.

Mechanické vlastnosti gelti ovliviluje koncentrace. Pokud je v jednotce objemu maly pocet
stabilnich vazeb, tak jsou tyto gely znaéné elastické, a naopak gely s velkym poétem téchto
vazeb jsou malo elastické [9].

3.3.5 Hydrogely

S klasickymi gely jsme se jiz seznamili. S timto pojmem jsou ovSem také spjaty hydrogely,
coz je disperze pevnych latek v disperznim prostfedi, kde disperzni prostedi tvoii voda.
Hydrogely mohou byt déleny na umélé, ptirodni nebo hybridni, v zavislosti na typu pouZzitého
polymeru, ktery tvoii strukturu.

Hydrogely jsou Siroce déleny na:

e Permanentni (chemické gely): obsahuji kovalentni vazby, rovnovazny stav zavisi na
parametrech interakce polymer - voda a na hustoté zesit'ovani

e Reverzibilni (fyzikalni gely): sit’ je spojovana molekularnimi vazbami nebo pomoci
slabych vazebnych interakci, jako jsou vodikové vazby nebo hydrofilni
interakce a rozpustnost je omezena diky fyzikalnim interakcim mezi polymernimi
fetézci. VSechny tyto interakce jsou reverzibilni a mohou byt naruSeny zménou
fyzikalnich podminek (teploty, pH).

Vazby mezi riznymi polymernimi fetézci zplsobuji viskoelastické a nekdy az elastické
chovani a davaji hydrogelu jeho strukturu, pevnost a pruznost. Diky vysokému obsahu vody
jsou flexibilni stejné jako tkané [15].

Interakce, zodpovédné za absorpci vody, mohou byt kapilarni, osmotické nebo hydratac¢ni.
Vlastnosti, podle kterych se hydrogely také rozliSuji, zahrnuji vnitini transport, diftizni
charakteristiky a mechanickou pevnost. Diky svym vlastnostem je vétSina biokompatibilnich
a biodegradabilnich, coZz zaruCuje velky rozsah pouziti v medicing, pokud jsou ovSem
piipraveny z latek neskodicich lidskému zdravi, které jsou navic schopny se rozkladat [16].

Uz po svém objevu v Sedesatych letech minulého stoleti byly pouZzivany jako kontaktni
Cofky [17]. Podrobny piehled o historickém vyvoji vyuziti hydrogeli vcetné zptsobi
ptipravy hydrogelt nabizi ¢lanek [18], ve kterém autofi vkladaji velkou divéru hydrogeltiim
pfi pouziti V podavani 1é¢iv (napf. cilend distribuce, postupné uvoliiovani, aj.) a také v oblasti
tkanového inzenyrstvi.

3.4 Reologie

Reologie se zabyva deformacemi materiali vlivem vnéjsich sil, zjednodusené deformacemi
a tokem materialu.

Podle mechanickych vlastnosti rozliSujeme tii zdkladni skupenstvi: pevné,

kapalné¢ a plynné. Nevazky plyn, nestladitelnd vazka (newtonska) kapalina a izotropni pruzné
(hookovo téleso). Limitni chovani vazké nestlacitelné kapaliny je ddno idealni newtonovskou
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kapalinou (o které¢ byla zminka vySe, Snulovou viskozitou) a limitni chovani pruzného
materidlu je tuhé téleso (s nekone¢né velkym modelem pruZnosti).

S pojmem reologie tzce souvisi viskozita, ktera pifimo charakterizuje tekouci material.
Kapaliny, pro které je vizkozita vypocCtena podle Newtonova zakona jako pomér te¢ného
napéti a rychlostniho gradientu konstantni, se nazyvaji newtonovské. Newtonlv zakon:

T=n — =7 -D
dyn dx dyn (2)’

kde #4yn Je dynamicky viskozita, D je gradient rychlosti (rychlost deformace), t je tecné
napéti, du je zména rychlosti toku a dx je posun soufadnice ve sméru kolmém na smér
proudéni.

n il

T1

Obrazek T: Tokova a viskozitni kifivka newtonské kapaliny [19]

Kapaliny, u nichZ tomu tak neni, nazyvame nenewtonovské (roztoky a taveniny polymera,
suspenze, rizné pasty). Analogicky Newtontv zadkon:

T=n -D
zd. 3),

kde 7.4, J€ zdanliva viskozita (neni latkovou konstantou, ale zavisi na rychlosti deformace
nebo teCném napéti)

KAPALINA V KLIDU

T=Vr~ e Co o0 |® &_ =
_{',.--T'{\ &b‘# N 000 & . »
~=t2 | 9% e ® e
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Obrazek 8: Vliv toku na usporddani éastic v nenewtonské kapaliné [19]

RozliSujeme zakladni typy nenewtonskych kapalin:
e Pseudoplastické kapaliny —jejich zdanliva viskozita se s vrastajicimi deformacemi
zmensuje
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e Diletantni kapaliny - jejich zdanliva viskozita s rostouci deformaci roste (vyjimecné
chovani)

e Binghamské kapaliny — s plastickou slozkou deformace (k toku dochazi
az po prekroceni prahového smykového napéti)

-_-_"\:'l-t..“_ — -’/. @
\ #/"'2
——®

Obrdazek 9: Tokové a viskozitni charakteristiky nékterych nenewtonskych kapalin

1- newtonska kapalina, 2- strukturné viskozni kapalina, 3- dilatantni kapalina, 4- plasticka kapalina
(pseudoplastickd s mezi toku), 5- binghamska kapalina [19]

Viskozita, krom¢ jiného, nejvice zavisi na teploté, dale pak na koncentraci —u plyn
s rostouci teplotou stoupa a u kapalin s rostouci teplotou klesa [19].

3.4.1 Viskoelasticita

Viskoelastické latky jsou obecné prechodem mezi idealné elastickymi a idealné viskosnimi
latkami. Jsou to materidly, které se za urcitych okolnosti (délkou trvani deformacniho
procesu) chovaji jako vazké kapaliny a za jinych jako pruzna télesa.

Vétsina realnych latek je charakterizovana jak viskoznim, tak i elastickym chovanim.
Plisobime-li na latku po ur€itou dobu, sledujeme tfi moznosti chovani. V tom prvnim, pokud
piestaneme na testovanou latku pusobit silou, se vrati do pivodniho tvaru. Toto chovani
nazyvame elastické a je charakteristické pro tuhé latky. V druhém piipadé se testovana latka
nevrati do ptivodniho tvaru po odeznéni plsobici sily. Pfi mechanickém naméhani dochazi
k toku zkoumaného materialu. To je chovani viskozni a je charakteristické pro latky kapalné.
Tteti je chovani viskoelastické, jedna se o kombinaci predeslych zminénych modela. Tok,
respektive elasticita materiald, je zavisla na mife a dob¢, po kterou na testovanou latku
pusobime.

Pokud chceme posoudit deformacni chovani latky, musime védét, jak na tyto latky
pohliZzet — jako na tekutiny nebo jako na pevné latky. Toto rozhodnuti neni zdaleka tak
jednoznacné, protoze vSechny latky se urcitych podminek chovaji jako tekutiny.

Pro usnadnéni mtizeme pouzit tzv. Debofino Cislo De, které vyjadiuje rovnice:

T
De=—
At @
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kde T je charakteristicky ¢as materialu (relaxacni cas), ktery vyjadifuje schopnost
molekularniho pfeskupeni; At je ¢as pozorovani, po ktery plisobime deformacni silou.

Pro T = — De =0 se material jevi jako pevné latka. Pokud je T =0, pak se Debofino
¢islo rovna nule a to je charakteristické pro latky kapalné.

Pro méfeni viskozity se pouZivaji rizné piistroje: pddové (téliskové) viskozimetry (metoda
zalozena na méteni rychlosti padu téliska v kapaling, jejiz viskozitu uréujeme), priitokové
viskozimetry (metoda zalozena na Poisseuilové rovnici pro vytok kapaliny z kolmé trubice
kruhového pritfezu) a rotacni viskozimetry (vzorek je podrobovan smyku mezi dvéma
definovanymi plochami, z nichz jedna vykonava otacCivy pohyb a vyhodnocuje se brzky
ucinek vzorku pii riznych rychlostech oscilaci). Na podobném principu pracuje i test
mechanickych vlastnosti gelu, tzv. oscilacni test [21].

3.4.2 Sledovani viskoelasticity

Pro sledovani viskoelasticity existuje fada testd, v této praci byly pouzity testy oscila¢ni,
konkrétn¢ se jednalo o frekven¢ni test a amplitudovy test. U frekvenc¢niho testu senzor
osciluje s definovanou frekvenci oscilaci od nejvétsi po nejmensi pii konstantni amplitudé
deformace, zatimco v pfipadé¢ amplitudového testu je nastavena stejna frekvence a méni se
hodnota amplitudy deformace v %. U tohoto testu se sleduje odezva materialu na mechanické
namahani, ¢ili pfi jaké amplitudé¢ deformace dochdzi k nevratnému poruseni vazeb drzicich
hydrogely pohromadé¢, tzn. Kk poskozeni pevné struktury gelu. Dochazi tedy k nevratné
deformaci a vzorek je po tomto testu jiz dale nepouzitelny. Chovani vzorku, na ktery plsobi
vnéjsi sila, je zaznamendno. Zaznamenavana je zavislost viskoelastickych moduld na
frekvenci oscilaci v pfipad¢ frekvenéniho testu a zavislost viskoelastickych moduld na
amplitud¢ deformace v ptipad¢ testu amplitudového.

Podilem téchto modula ziskdme ztratovy uhel, ktery nam latku charakterizuje:

G’ ()
Pokud je tento podil modult VEtsi nez 1, pak se jedna o latku kapalnou. Je-li mensi nez 1,
jedna se o latku tuhou [21].
Na Obrazku 10 je zaznamenan prubéh ztratového thlu & v zavislosti jak na frekvenci
uddvanou v Hz, zatimco na Obrazku 11 je zaznamenan pribéh ztrdtového whlu o
Vv zavislosti na amplitudé napéti.
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Obrazek 10: Ztratovy uhel v zavislosti na frekvenci oscilact
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Obrazek 11: Ztratovy uhel zavisly na amplitudé deformace

3.5 Metoda DLS

Zkratka DLS pochazi z anglického nazvu Dynamic Light Scattering. Tato metoda se
nazyva rovnéz jako foton korelacni spektroskopie (PCS). Pouziva se pro stanoveni distribuce
malych castic v suspenzi, gelu nebo polymernim roztoku.

Principem této metody je méfeni intenzity svétla rozptyleného molekulami ve vzorku za
dany c¢as. Svitime-li laserem skrz vzorek, fotony se rozptyli pii kontaktu s ¢astici. Protoze se
¢astice v kapalin€ pohybuji diky Brownovu pohybu, méni se vzdalenost, kterou musi urazit
rozptylené svétlo k detektoru. Pii obecném rozptylu svétla je svétlo, rozptylené od riznych
castic, v ndhodné fazi, takZe nedochazi k jeho interferenci. Pii pouziti laseru je svétlo
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koherentni a po jeho interakci s Casticemi k interferenci dochazi. Rychlost zmény intenzity
rozptyleného zafeni pfimo zavisi na pohybu molekuly, kterou ovliviiuje difuze.

Ze zmén intenzit se ziskava korelacni funkce, kterd predstavuje vztah mezi primérem
intenzity v ¢ase (¢ + 7) a v case t. V ptipadé kulovitych ¢astic stejnych velikosti 1ze korela¢ni
funkeci vyjadrit v jednoduchém exponencidlnim tvaru:

9(7) :exp(—r/z'c) (6),
kde 7. je umérny difiznimu koeficientu D ¢astic:
1 2
r =—-DQ
¢ 2 ),

kde Q je vinovy vektor.
Vynesenim In g(1) proti 7 se ziské z.. Hydrodynamicky polomér ¢astic R je, za pouziti
Stokes — Einsteinovy rovnice pro difuzni koeficient (D =kT/6mna), dan vztahem:

T 2
R=| 1.
(6”’7) e ®).

Vzorek by mél byt pii méfeni transparentni. Diivodem je to, aby bylo zajisténo, Ze se kazdy
foton ve vzorku rozptyli jen jednou (idedlni stav).

Metoda DLS byla realizovana na piistroji ZetaSizer Nano ZS. Rozmezi, ve kterém je
pristroj schopen zaznamenavat velikost ¢astic je od 0,6 nm po 6 um, po piekroceni této
hranice totiz nedochazi k Brownovu pohybu. Tato metoda je neinvazivni, to znamena, Ze
nedochazi k poskozovani vzorku a vzorek miize byt méfen vicekrat [22].
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4 SOUCASNY STAV RESENE PROBLEMATIKY

Mezi materidly, vhodné k piipravé hydrogelil, patii peptidy. V procesu samo — usporadani
peptidu hraji dulezitou roli vodikové vazby, van der Waalsovy sily, hydrofobni,
elektrostatické, aromatické a m-m interakce. Autofi ¢lanku [23] se ve své praci zabyvaji
hydrogely na bazi peptidi. Ke zkoumani si vybrali peptidy s jednim postrannim fetézcem
a jejich reakci s Ca®* ionty. Tyto peptidy byly rozpustény a z roztoku byl pfipraven hydrogel,
ktery byl méfen pomoci spektroskopie, TEM (transmisni elektronovy mikroskop) a na
reometru. Bylo zjiSténo, ze rozpousténi i chovani v hydrogelu je velmi ovlivnéno hodnotou
pH. Z reologického hlediska byl vzorek zhodnocen jako stfedné tuhy viskoelasticky material,
jehoz mechanické vlastnosti mohou byt ovliviilovany zménou koncentrace vapenatych ionti.
Diky svym vlastnostem je vhodny v oblasti biomedicinskych véd a inzenyrstvi, jako jsou
bunécné kultury a tkanové scaffoldy.

Jak uz bylo zminéno, gely lze vysrazet z jejich soli. Vztahem mezi solem a jeho naslednym
gelem se =zabyva prace [24]. Autofi této publikace piedstavuji oboji teoretické
I experimentalni aspekty reologickych vlastnosti a chovani pfi gelaci roztoku boehmitu
(ALOOH), ktery je velmi dulezity pfi ptipravé katalyzatori a slouzi i jako katalyticka
podpora v petrochemii a v procesech pii vyrob¢ ropy. Pouziva se také jako startovaci material
pii pfipravé keramickych membrédn a povrchii. Navzdory mnoha reologickym métenim,
existuje jen malo poznatku tykajicich se vlivu pH, teploty a koncentrace na roztoky boehmitu.
Po ptipravé vzorkll byla méfena velikost ¢astic, hustota roztoku, pH roztoku a reologické
vlastnosti gelu na reometru. Z méfeni vyplyva, ze spojeni a vytvoieni sit¢ dochazi az
po snizeni pH, kdy zaroven nartstd hustota a se vzrastajici teplotou vizkozita klesa.
Z reologického meéteni vyplyva, Ze chovani se vyrazné lisi od chovani newtonovskych
kapalin — zpoc¢atku vzorek vykazoval vysokou viskozitu, ktera postupem ¢asu klesala.

Autofi prace [25] zkoumali sol-gel proces u vodného roztoku alginatu. Roztok alginatu byl
purifikovan dialyzou pomoci celulozni membrany do té doby, dokud hodnoty konduktivity
nebyly stejné jak pred vymeénou, tak i po vyméné roztoku. Poté byl roztok filtrovan filtrem,
ktery je odolny vici kyselindm a nésledné vysuSen, aby byl ziskan piecistény suchy vzorek.
Poté byla stanovovana molekulova hmotnost pomoci GPC za pouziti 0,1M Na,SO,. Vedle
toho byl pfipraven vodny roztok Ca-EDTA, ktery byl pfipraven reakci EDTA a CaCl,, oba
roztoky byly poté smichany a pH bylo upraveno na 7 pomoci 0,1M NaOH, kdy vznikl gel.
Tento vzorek byl méfen na RFS-II reometru a byla zkoumana jeho viskoelasticita. Z vysledka
je zfejmé, Ze viskoelasticita vykazuje linedrni pritb&éh. Z dal$iho méteni vyplyva, ze modul G"
je vzdy vyss$i nez modul G', jedna se tedy o latku viskozniho charakteru, protoze vzorek
neobsahoval dostate¢né mnozstvi Ca®", které by vedly k tvorbé trojrozmérné sité. Autofi se
nicméné shoduji na tom, Ze jelikoz byl v experimentu pouZit pouze jeden vzorek alginatu, je
potieba dalsiho studia zavislosti M/G na bod gelace a kritickych exponenti v sol — gel
procesu vyvolané Ca* iontem.

V praci [26] se autofi zabyvaly porovnanim metody dynamického rozptylu svétla (korela¢ni
ktivky), reologie (modul G) a spekrapolarimetru (CD) a zkoumali, co nejvice ovliviuje
pevnost gelu. Zkoumali vliv teploty na prostorové usporadani v agardze tim, jak se ménily jeji
elastické vlastnosti. Je obecné znamo, Ze klastry agarosy jsou sestavené z dvojité Sroubovice.
Hodné vazeb, které tyto klasty spojuji, se mohou v blizkosti bodu gelace nashromazdit
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a vytvorit jemnou sitovou strukturu. Zaroven jsou znamy tfi modely chovani z pifechodu ze
solu na gel navrhované autory De Gennes (1979) a Staufferem, Conigliem a Adamem (1982).

wevr

snadno, zZe elasticky modul gelu je ur¢en pfedevsim rozmisténim klastra.
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5 EXPERIMENTALNI CAST

5.1 Pouzité chemikalie

agarosa, p.a. (Sigma Aldrich, Co.), CAS ¢islo = 9012-36-6

demineralizovana voda (Milli-Q)

destilovana voda

polystyrenovy c¢asticovy standard, p.a. (Sigma Aldrich, Co.), (100 nm, 500 nm, 1000 nm
a 2000 nm)

5.2 Pouzivané pristroje

reometr - ARG2 Rheometer (TA) Instruments
DLS — ZetaSizer Nano ZS (Malvern Instrument)
topna deska ETA 2107

analytické vahy Scalteg

vahy Schaltec, SPB 42

digitalni teplomér GMH 175 Greisinger

5.3 Reologie

5.3.1 Priiprava hydrogelu agarosy pro reologii

Pro ptipravu hydrogelu bylo potfeba navazit pfesné mnozstvi agarosy. Navazka agarosy
se odvijela podle pozadované koncentrace. Konkrétn¢ byly pfipravovany hydrogely
s nasledujicimi koncentracemi agar6zy, které uvadi Tabulka 2.

Tabulka 2: Koncentrace agarozy s jednotlivymi navazkami

Koncentrace Objem Navazka
agarozy [%] roztoku [ml] | agarézy [g]
0,01 0,002
0,05 0,01
0,1 20 0,02

1 0,2

Do kadinky s pozadovanou navazkou suché agarosy byl piidan potfebny objem destilované
vody, tak aby bylo dosazeno pozadované koncentrace agardzy. Takto vznikly roztok byl
zahfivan na topné desce se sitkou a jeho teplota byla sledovana pomoci pienosného
digitalniho teploméru do doby, kdy teplota roztoku nedosdhla hranice 85 °C. Suspenze
agardzy ve vodé byla béhem zahtivani kontinuéln€¢ michana sklenénou ty€inkou. V okamziku,
kdy teplota dosahla kritické rozpoustéci hodnoty 85 °C, byl roztok jiz ¢iry, bez viditelnych
znamek nerozpusténych castic. Poté byl roztok ponechan 40 —45 minut pii laboratorni
teplote, kde postupné chladnul za laboratorni teploty a po ptekroceni bodu gelace se vytvofil

gel.
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5.3.2 Viskoelastické testy

Oscilaéni viskoelastické testy pro vSechny pfipravené vzorky byly provadény na reometru
uvedeném v kapitole 5.2. Jako senzor byla pouzita ocelova geometrie typu deska/deska
S primérem 40 mm.

Pied nanesenim vzorku byl pfistroj nastaven a nakalibrovan podle postupu.

Prvnim testem, kterému byly hydrogelové vzorky podrobeny, byl test amplitudovy
deformacni. Pfi tomto testu je vzorek vystaven konstantni frekvenci oscilaci pii ménici
se amplitudé¢ deformace. Hlavnim divodem tohoto testu bylo zjisténi tzv. lineédrni
viskoelastické oblasti (LVO), z niz byla nasledné vybrana vhodna amplituda deformace pro
dalsi oscilacni testy. Experimentalni nastaveni testu bylo nasledujici: amplituda deformaci
byla nastavena vrozmezi 0,01 —100 %. Frekvence oscilaci byla nastavena 0,5 Hz.
Experiment byl proveden pfi teploté 25 °C.

Viskoelastické vlastnosti byly méteny pomoci oscilacniho testu, pti kterém byla stanovena
konstantni hodnota amplitudy deformace na 0,05 % a méfena byla odezva elastického
a viskozniho modulu. Parametry: rozsah frekvence od 20 — 0,01 Hz, temperovano na 25 °C
a normalova sila na stlaceni vzorky byla opét 6 N.

5.3.3 Popis jednotlivych experimentii

Nejprve byla métena degradabilita vzorku v zavislosti na ¢ase, byly tedy stanovovany
mechanické vlastnosti po urCité dobé a jestli si udrzel ¢i ztratil svou stabilitu. Vzorek
jednoprocentni agardzy, piipraveny postupem uvedenym v kapitole 5.3.1, byl ponechan ve
vodném prosttedi a uchovan tak, aby nedochéazelo k jeho vysusovani. Po uplynuti stanovené
doby, kterd byla urcena na dva, sedm a devét dni, byl vzorek méfen viskoelastickymi testy,
které jsou popsany v piedchazejici kapitole.

Pro dalsi méfeni byly pfipraveny vSechny koncentrace uvedené v tabulce v kapitole 5.3.1.
Vsechny tyto hydrogely byly méfeny ihned po ztuhnuti, tzn. asi 40 minut od piipravy gelu,
aby byly ve stejném stavu a nedochazelo k odchylkdm méfeni, které by mohly byt zpiisobeny
Casovymi prodlevami. VSechny vzorky byly méfeny tfikrat viskoelastickymi testy a byly
stanoveny viskoelastické moduly.

Nasledné byl zkouman teplotni sken hydrogela pii riznych teplotach a to pii 25 °C, 40 °C
a 50 °C. Pro tento ucel byly pfipraveny dva vzorky o koncentracich agarozy 0,1 % a 1 %.
Viskoelastické testy byly nastaveny stejnym zptisobem, jako u vsech predchozich méteni, ale
jako pozadovana teplota méfeni byla zvolena jina hodnota (40 °C a 50 °C) a tyto teploty byly
nasledné nastaveny k jednotlivym testim.

Jako posledni byla zkoumana teplotni zavislost. Opét byly pfipraveny dva vzorky
hydrogelu o koncentracich agarézy 0,1 % a 1 %. Nastaveni experimentu bylo nésledujici:
pro pocateCni vyrovnani teploty (25 °C) byla nastavena doba tfi minut, teplota vzristala
0d 20 °C do 90 °C, steplotnim intervalem 5 °C, doba na vyrovnani pfi jednotlivych
pfechodech byla nastavena na 30. Pfi tomto méfeni byla stanovena teplota tani hydrogelu. Pro
dalsi méteni bylo nastaveni stejné, ale ptipravené vzorky hydrogeli byly méfeny sestupné,
tedy od 90 °C do 20 °C, kde se hledala teplota, kdy dochazi ke gelaci.

VSechna data byla poté ze softwaru reometru exportovana do programu Excel
a vyhodnocena do grafi.
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54 DLS

5.4.1 Priprava hydrogelu agarosy pro DLS

Nejprve byl piipraven standardni roztok polystyrenovych nanocastic o velikostech 100,
500, 1000 a 2000 nm. Roztok byl ptipraven smichanim 10 pl polystyrenovych ¢astic a 10 ml
demineralizované vody ve vialce.

Poté bylo navazeno potfebné mnozstvi agarosy. Nasledné byl ptidan roztok o objemu 5 ml
ve slozeni: 3 ml destilované vody + 2 ml roztoku standardu s polystyrenovymi casticemi.
Pomér ptidavku vody ku roztoku standardu byl zjistén na zdkladé vysledki uvedenych
v kapitole 6.2.1. Tento pomér se pro ucely méfeni jevil jako nejvhodng;jsi.

Tento roztok byl zahtivan na topné desce a ru¢nim teplomérem byla sledovéana teplota opét
do teploty 85 °C. Kyveta, pouzivana na méfeni, byla také zahtivana v kadince s vodou na tuto
teplotu a to proto, aby roztok nezacal pfed¢asné gelovat pii styku se studenou sténou kyvety.

5.4.2 Optimalizace metody

Nejprve bylo potiteba optimalizovat méfici metodu. Nejdiive byly vzorky métfeny pouze
Z hlediska velikosti cCastic s teorii, ze kdyz se jednotlivé fetézce budou zaplétat, zacnou
vznikat vetsi agregaty az do bodu, kdy je narist nejmarkantnéjsi a tento bod by byl stanoven
jako bod gelace. Z vysledkt méfeni touto metodou bylo usouzeno, Ze touto metodou nelze
pomoci DLS stanovit bod gelace agarézy. Jako nejvhodnéj§i ndhrada byla stanovena
optimalizace pomoci polystyrenovych nanocastic, u kterych byl sledovan difuzni koeficient.
V ¢Cirém solu byl maximalni a s postupnou tvorbou vétSich agregétii se snizoval do bodu, kdy
doslo k vyraznému snizeni difuzniho koeficientu a tento bod byl oznacen za bod gelace.

5.4.3 Optimalizace poméru PS ¢astic v méfreném vzorku

Jako prvni bylo potieba stanovit optimalni mnozstvi pfidavku s PS castic, tak, aby byl
zachovan celkovy objem roztoku (a tim zachovana koncentrace agardzy) a aby zaroven byl
patrny bod gelace. Byl pfipraven standardni roztok 100 nm PS ¢astic. Piiprava roztoku
standardu byla nasledujici: bylo napipetovano 10 pul 100 nmPS ¢&astic ze zasobni lahvicky do
vialky a k tomuto objemu bylo ptidano 10 ml demineralizované vody. Nasledné¢ byl pomér
standardu a destilované vody upravovan podle nasledujici tabulky.

Tabulka 3: Pomer objemu standardu PS castic ku objemu destilované vody

Celkovy 100 nm PS | Objem
objem [ml] |¢&astic [ml] |vody [ml]
0,1 4,9
0,5 4,5
5
1 4
2 3

Pti tomto méteni bylo nastaveni piistroje nasledujici: jako typ méfeni byla zvolena velikost
(size), material — polystyren latex, jako rozpoustédlo (dispersant) byla nastavena voda (nutné
pro nasledny vypocet difizniho koeficientu, protoze pfi tomto vybéru je automaticky zadana
viskozita prostfedi), teplota méfeni byla nastavena na 25 °C, pro typ kyvet byly zvoleny
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klasické sklenéné (glass cuvette), pocet méfeni byl nastaven na 80 a pozice pro meéteni
Vv Kyveté byla nastavena na 1 mm od stény kyvety.

Z vysledku téchto méfeni (viz kapitola 6.2.1) byl vybran jako nejvhodnéjsi posledni méteny
pomér standardu PS ¢astic ku destilované vodé, ktery byl poté pouzivan u vsech nasledujicich
méfeni.

5.4.4 Méreni diftizniho koeficientu za pouziti riznych velikosti PS ¢astic

Dalsi ¢ast experimentu se tykala méfeni diftzniho koeficientu, kdy byly vzorky PS
casticovych standardt o riiznych certifikovanych velikostech. Ptiprava standardniho roztoku
byla stejna, jako u pfedchoziho meéfeni (K 10 ul roztoku PS castic ve vialce bylo
piidano 10 ml demineralizované vody). Do kadinky byla navazena potiebna navazka agardzy
atento prasek byl zalit nejdiive destilovanou vodou a nasledné standardnim roztokem
0 vybraném poméru. Tento vzorek byl zahfivan na teplotu 85 °C pomoci digitalniho
teploméru a cela suspenze byla béhem zahtivani michana sklenénou tyCinkou. Horky vzorek
se poté pielil do kyvety a ta byla vloZzena do pfedem vyhtatého pftistroje.

Nastaveni pfistroje bylo nasledujici: V softwaru byl nastaven pfistroj na méfeni — teplotni
trend. Nastaveni teplotniho rozsahu: teplota klesala od 85 °C do 35 °C a nasledné byl rozsah
upraven do 30°C (zvysledkt totiz vyplyvalo, Ze ptvodni rozsah byl nedostacujici
a pro zjisténi teploty gelace bylo potieba spodni hranici snizit), interval klesani byl nastaven
na 5 °C. Parametry vlastniho nastaveni méfeni byly nasledujici: ¢as na temperaci vzorku byl
nastaven na 60 sekund, celkovy pocet méfeni u kazdého kroku byl nastaven na tfi, pfi¢emz
kazdé toto méfeni se skladalo z péti dil¢ich za Casovy interval 10 sekund. Méfici poloha
Vv kyveté, kde byl detekovan rozptyl svétla, byla nastavena fixn€ na 1 mm os stény kyvety.

5.4.5 Difuzni koeficient v zavislosti na koncentraci agarozy

V dal$im pokracovani experimentu byl sledovan vliv koncentrace agardézy na diftzni
koeficient 100 mn PS ¢astic v roztoku vzorku.
Pro tato méteni byla pfipravena nasledujici koncentraéni fada:

Tabulka 4. Koncentracni rada

Celkovy objem | Koncentrace | Navazka
[mi] [%0] [a]
0,01 0,0005
5 0,05 0,0025
0,1 0,005
1 0,05

Opct, jako v predeslém meéieni, bylo k navazce v kéadince pfidano potfebné mnozstvi
destilované vody a nésledné standardu PS Castic. ProtoZe se u nizkych koncentraci pracovalo
a velmi malymi navazkami, bylo nutné tyto navazky navazit na analytickych vahach.

Z ptedchoziho meéteni byl vyhodnocen diftzni koeficient pro 100 nm PS castice jako
nejlepsi a nejlépe pozorovatelny. Proto byly tyto ¢astice vybrany i pro tuto cast experimentu.

Nastaveni pfistroje bylo stejné jako u ptedchoziho méfeni.
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6 DISKUZE A VYSLEDKY
6.1 Reologie

6.1.1 Vliv starnuti agar6zovych gelii na jejich mechanické vlastnosti

Jako prvni byla sledovana zména mechanickych vlastnosti gelu pomoci jednoduchych
oscila¢nich testd od doby piipravy do okamziku vlastniho méfeni. Hlavni motivaci k tomuto
experimentu byl fakt, Ze agar6zové gely jsou jiz pomérné dlouho vyuzivany na pudé¢ FCH
VUT ke studiu transportu rozlicnych sloucenin pies pravé tyto gely. Transportni vlastnosti
hydrogeli jsou vyznamnou mérou ovlivnény pravé zmeénou mechanickych vlastnosti.
Hlavnim tkolem tohoto dil¢iho cile bakalaiské prace tedy bylo ovéfit, zda rostouci doba
od piipravy hydrogelu ma vliv na mechanické vlastnosti. Protoze neni agardézovy gel nijak
korozivni byl pouzit ocelovy senzor typu deska/deska. V nasledujicich grafech je zaznamenan
prubéh modult G' a G" a zavislosti na frekvenci oscilaci, viz kapitola 5.3.2. Z jejich prubéhu
je patrné, ze se gel vyznacuje chovani viskoelastické, kde je elasticky modul G' téméf az o tad
vys$si, nez je tomu u modulu viskoézniho (G"), lze tedy tvrdit, Ze se jednd o materidly spise
elastického charakteru.

100000 -

$ 88
00gggssssssss .o
‘T o 0 O
a,
ED ® 2 dny
o o ® 7 dni
0o OO 0 000 0o )
1000 8 8 o 0o o © o o o g g O 0 00 0 o ® 9 dni
©000°00°0000, 020928
100 I T T T 1
0,01 0,1 1 10 100

f[Hz]

Obrdzek 12: Zavislost viskézniho a elastického modulu na frekvenci oscilaci po dvou, sedmi a deviti
dnech, pro lepsi prehlednost plné body symbolizuji elasticky modul a prdzdné body symbolizuji
viskozni modul.

Jak je zuvedeného Obrazku 12 patrné, nedoSlo k vyraznéjsi zméné mechanickych
vlastnosti vzorku ani po deviti dnech. Nedochazi tedy k starnuti a postupné degradaci vzorku,
z ¢ehoz lze usuzovat, Ze je vnitini struktura stabilni. Pro pfesnéjsi stanoveni by bylo ale
vhodné zméfit vzorek po del$im casovém tuseku, napiiklad po mésici, abychom se ujistili,
jestli je vzorek opravdu stabilni a svou stabilitu si s Casem udrzuje. OvSem pro ucely studia
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reaktivity biopolymert za vyuziti agarézovych matric je toto méfeni zcela dostacujici
a prokazalo, ze nedochazi ke zméné mechanickych vlastnosti v prib&hu experimentu.
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Obrazek 13: Zavislost ztrdatového whlu na ménici se frekvenci oscilaci.

Z Obrazku 13 vyplyva, ze ani ztratovy uhel 6 (jehoz teorie je popsana v kapitole 3.4.2)
se v pribéhu rostouci doby od pfipravy gelu vyrazn¢ neméni. Z pribéhu obrazku grafu lze
vyCist, Zze pii nizkych frekvencich oscilaci je ztratovy uhel nejvyssi a se zvySovanim
frekvence oscilaci se postupné snizuje. Je to dano tim, ze hydrogely jsou pfi nizsich
frekvencich oscilaci visk6znéjsi nez pii frekvenci vysSich. OvSem 1iVtomto piipadé je
hodnota ztratového Uhlu v celém méfeném rozsahu frekvenci oscilaci na nizké hodnoté, coz
odpovida elastickému chovani zkoumanych hydrogelt.

Co se tyCe druhého testu, kterym je zavislost moduli G' a G" na amplitudé¢ deformace, je
Z nasledujicich grafti patrné, Ze dochéazi k posunu linedrni viskoelastické oblasti v ptipadé
vzorku v devatém dnu od ptipravy vzorku, jak ukazuje Obrazek 14.
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Obrdzek 14: Zavislost viskozniho a elastického modulu na amplitudé deformace pro druhy a devaty
den, pro lepsi prehlednost piné body symbolizuji elasticky modul a prdzdné body symbolizuji viskozni
modul.

Ztratovy uhel ¢ v Obrazku 15 vychazi s linedrnim stoupanim pouze pro druhy a devaty den
meéieni, u sedmého dne je pribéh stejny, ale pro prehlednost obrazku grafu byl vynechan.
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Obrazek 15: Zavislost ztrdatového whlu agarozového hydrogelu na ménici se amplitudé deformace
pro druhy a devaty od pripravy.
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6.1.2 Studium vlivu koncentrace agar6zy na mechanické vlastnosti geli

Byla pfipravena koncentraéni fada agar6zového hydrogelu o koncentracich 0,01 %, 0,05 %,
0,1% a 1%. Tyto vzorky byly proméfeny stejnymi testy se stejnym nastavenim jako
Vv ptedchozim piipadé. Z prabeht vSech uvedenych grafii je patrné, ze elasticky modul je opét
vys$$i nez modul viskdzni, jedna se tedy o latku gelové povahy. U koncentrace 0,01 % je
uvyssi frekvence oscilaci patrné vyrazné zvySeni obou modulli od jejich piedchoziho

linearniho

10

G', G" [Pa]

0,1

0,01

prub&hu.
°
°
°
°
i °
°
00....000'°...
°
. o0 ©® ® e °
o o ®
o ©
o0 ®
0,01 0,1 1 10
f[HZz]

100

oG
oG"

Obrazek 16: Zavislost viskoelastickych modulii na zméné frekvence oscilaci pro agarozovy hydrogel

o koncentraci 0,01 %.
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Obratek 17: Zavislost viskoelastickych modulii na zmené frekvence oscilaci pro agarozovy hydrogel

o koncentraci 0, 1 %.
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Obrazek 18: Zavislost viskoelastickych modulii na zméné frekvence oscilaci pro agarozovy hydrogel
0 koncentraci 1 %.

V nasledujicich obrazcich je zaznamenana zavislost elastického a viskézniho modulu na
zmén¢ amplitudové deformace, ze kterych vyplyva, Ze srostouci koncentraci dochazi
k vyraznému narustu hodnot obou moduldi, protoze piechazime do mist s hustéjsi vnitini siti,
kde je vice na sebe vazanych ¢astic. I v nizkych koncentracich je ale modul G' pofad vyssi nez
G", takze 1 pfi tak nizké koncentraci, jako je 0,01 % mizeme mluvit o latce elastického, i kdyz
viskozita je oproti vys$§im koncentracim logicky o hodné nizsi.
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Obratek 19: Zavislost viskoelastickych modulii na zméné amplitudy deformace pro agarézovy
hydrogel o koncentraci 0,01 %.

32



10 -

(]
o0

<
=
- 1 N
ED' e © oG
O L "

0g09° ° °G

o 'Y XX ) (] ° °oe ° (] .:
g o® O
0,1 T T T . 1
0,01 0,10 1,00 10,00 100,00 1 000,00

Obrazek 20: Zavislost viskoelastickych modulii na zméné amplitudé deformace pro agarozovy

amplituda deformace [%]

hydrogel o koncentraci 0,1 %.
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Obrazek 21: Zavislost viskoelastickych modulii na zméné amplitudé deformace pro agarozovy

amplituda deformace [%6]

hydrogel o koncentraci 1 %
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Obratek 22: Zavislost ztratového whlu na ménici se frekvenci oscilaci pro riizné koncentrované
agarozoveé gely.

Pro ztratovy thel 6 z Obrazku 22 plati, ze pii koncentraci 0,01 % dochézi k prudSimu
nartstu hodnoty ztratového thlu 6 s frekvenci oscilaci, nez je tomu u koncentraci 0,1 %
a 1 %. U téchto koncentraci je prubéh piiblizné stejny, kde od urc¢ité hodnoty ztratového thlu
0 dochazi k linedrnimu snizovani.

Z pribéhu Obrazku 23 je patrné, ze pti nizkych amplitudach deformace je i ztratovy uhel
nizky. Po piekroceni urcit¢é hodnoty amplitudy deformace dochazi k vyraznému naristu
hodnoty ztratového thlu 6.
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Obrazek 23: Zavislost ztrdatového ithlu na ménici se amplitude deformace pro rizné koncentrované

agarozové gely.
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6.1.3 Stanoveni teploty tani agar6zovych hydrogeli

Jednim z majoritnich cili této bakalarské prace bylo stanoveni teploty gelace a tani
linearniho polysacharidu agardzy. Teplota byla stanovovana pomoci teplotniho skenu, ktery
byl proveden pii konstantni amplitudé¢ deformace a také konstantni frekvenci oscilaci (viz
kapitola 5).

Po zméteni teplotni zavislosti ve sméru od 20 °C do 90 °C byl vynesen graf a jednotlivé
body byly prolozeny spojnici trendu. Z prub&éhi obou vykreslenych kiivek byl stanoven
prasecik, jehoz hodnota reprezentuje teplotu tdni. V misté protnuti, tzv. cross pointu, dochazi
ke zméné mechanickych vlastnosti zkoumaného hydrogelu. Na jedné stran¢ od tohoto bodu se
jedna o viskodzni charakter latky a na druhé strané se jedna o elasticky charakter. Méfeni bylo
opakovano dvakrat, aby se prokazala opakovatelnost pokusu a ptesnost jeho méfeni, coz byl
jeden z bodt zadani bakalarské prace.

Byly méfeny dva vzorky a to 0,1 % a 1 % koncentrace agardzy. Opakovatelnost tedy byla
zjistovana nejen v ramci jedné koncentrace vzorku, ale i1 napfi¢ koncentracni fadou. Jako
prvni tedy byla zjiStovana teplota tani u 0,1 % koncentrace hydrogelu agar6zy. Jak uz bylo
fe¢eno, byly vyneseny body charakterizujici zavislost viskoelastickych modulii na teploté
a tyto body byly propojeny spojnici trendu tak, aby vzniknul prisecik. Tento prisecik byl
matematicky stanoven na hodnotu 84,8 °C u prvniho méteni 0,1 % gelu a na hodnotu 85 °C
u druhého méteni, coz prokazuje opakovatelnost pokusu. Tento bod tani vyhodnoceny z mého
meéieni je také velmi blizky teploté€ tani, kterou vyrobce uvadi na obalu u agarového prasku.
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Obrazek 24: Zavislost viskoelastickych modulit na zmeéné teploty pro agarozovy hydrogel
o koncentraci 0,1 %.

35



Poté byl piipraven vzorek 1% agarézy a byl méfen stejnym postupem jako u 0,1 %
agardzy. Vynesené body v grafu byly opét proloZeny spojnici trendu. Po piepocitani byl
stanoven bod tani u prvniho méfeni na 88,5 °C a u druhého méieni na 87,6 °C.

Pro prehlednost byly uvedeny obrazky pouze pro jedno méteni.

10000 -
1000 -
‘T
£
o °G
o °G"
100 -+
10 T T T T T T T T T 1

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
teplota [°C]

Obrazek 25: Zavislost viskoelastickych modulit na zmeéné teploty pro agarézovy hydrogel
o0 koncentraci 1 %.

Pro dalSi, ve své postaté¢ odliSné, méfeni byl pouzit uz jen jeden vzorek hydrogelu
o koncentraci agardzy 1%, protoze tato koncentrace je bézn¢ a nejCastéji vyuZzivana
pro separa¢ni ucely. Pro tento vzorek byla ovSsem nastavena jina procedura—vzorek byl
méfen obracenym postupem, nez jak tomu bylo u piedeslého vzorku hydrogelu a to ve sméru
sestupném, tedy od 90 °C do 20 °C, kdy dochazi k zaplétani jednotlivych fetézct do slozitéjsi
struktury a tim padem $lo o stanoveni teploty gelace. V piedchozim ptipadé slo o opacny
postup, tedy o rozplétani systému na jednotlivé fetézce a Slo tedy o zjiSténi teploty tani.
Zbytek nastaveni ptistroje byl stejny jako v pfedchozim méfeni.

Nameétfena data byla vynesena do grafu a proloZena kiivkou charakterizujici prib&h
zavislost viskoelastickych modul na zméné teploty. Jak je z Obrazku 26 patrné, pii snizovani
teploty doslo k nardstu obou modult. U vysokych teplot je modul G" vyssi nez modul G', coz
vypovida o tom, Ze se jednd o latku viskézniho charakteru. Se snizujici se teplotou dochézi
K ristu modulu G', zatimco modul G" vykazuje linearni prib&h. Vzniknul tak prasecik, ktery
lze povazovat za bod gelace pro koncentraci agarézy 1 % a po této teploté vykazuje latka
elasticky charakter (G' je vyssi nez G").
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Obrazek 26: Zavislost viskoelastickych modulit na zméné teploty pro koncentraci agarozy 1 %

Jak jiz bylo feCeno, z pribéhti obou kiivek vznikl prisecik charakterizujici teplotu gelace.
Toto méteni bylo nékolikrat opakovano, ale pro ptehlednost je uveden pouze jeden obrazek
grafu. Pro hydrogel o koncentraci agarozy 1 % byla stanovena hodnota gelace 47 °C.

6.2 Dynamicky rozptyl svétla

6.2.1 Optimalizace mnozZstvi PS ¢astic pro DLS analyzu

Pfed samotnym méfenim bodu gelace bylo nutné optimalizovat mnozstvi PS ¢astic
vyuzitelnych pro analyzu. Vysledky této ¢asti prace jsou uvedeny v Obrazku 27. V této Casti
prace byl pouzit vzorek agarézového hydrogelu 0 koncentraci 0,1 % agarozy, protoze u ngj
nedochazelo k tak rychlému tuhnuti a diky Cirosti jsou 1épe viditeIné zmény uvnité kyvety.
Z vysledkti vyplyva, Ze nejprve dochazelo k postupnému poklesu difuzniho koeficientu,
zpusobeném postupnym proplétanim fetézcti agardzy. Tento pokles se posléze zastavil. Bod
zlomu na této kfivce lze oznalit jako bod gelace vzorku agardzy. Jako nejoptimalnéjsi
mnozstvi, ze v§ech zkouSenych objemu, byl zvolen ptidavek 2 ml roztoku PS ¢astic, protoze
zlom, ktery charakterizuje bod gelace je z pritb¢hu grafu nejostiej$i a tim padem je 1 vice
viditelny bod, ve kterém dochazi k tvorbé hydrogelu.
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Obrdtek 27: Zavislost difiizniho koeficientu PS ¢dstic na case pro agaroézovy hydrogel o koncentraci
0,1 %.

6.2.2 Bod gelace v zavislosti na difiznim koeficientu

V ramci experimentalni ¢asti prace byl rovnéz sledovan a posuzovan vliv velikosti
pouzitych PS ¢astic na difuzni koeficient. Vzorek byl méfen od 85 °C do 30°C s intervalem
5 °C. Namétena zavislost difuzniho koeficientu na teploté pro vSechny pouziti PS ¢astice jsou
uvedeny v Obrazku 28.

S klesajici teplotou postupné klesala i hodnota difizniho koeficientu do bodu kde doslo
k vyraznému vzristu difizniho koeficientu. Pravé tento zlom v prib&hu grafu 1ze oznadit jako
bod gelace. Nasledné byl prabéh kiivky u kazdé pouzité velikosti PS ¢éstic prolozen dvéma
pfimkami a to pfed bodem gelace a za bodem gelace. Vznikly prisecik obou piimek odpovida
bodu gelace.

Stanovené hodnoty bodu gelace pro vSechny pouzité vzorky PS ¢asticovych standardi jsou
shrnuty v Tabulce 5.
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Obratek 28: Zavislost difuzniho koeficientu PS cdstic na zméné teploty pro agarézovy hydrogel
0 koncentraci 1 % s riiznou velikosti ¢astic

Z pribéhu grafi u vSech méfenych c¢astic byla stanovena primérna teplota gelace
na 40,15 °C. Pro konkrétnéjsi a lepSi vyhodnoceni by bylo lep§i pouzit interval mezi
jednotlivymi meétenimi 1 °C s delsi dobou kalibrace u kazdého stupné. Ziskal by se tak
podrobny prubéh gelace vzorku.

Tabulka 5: Body gelace pro jednotlivé castice, prumérnd teplota gelace a odchylka

Velikost PS | 1. méfeni | 2. méieni | Primér | Odchylka
¢astic [nm] [°C] [°C] [°C] [°C]
100 40,06 40,29
500 39,76 40,74 4015 0,42
1000 40,1 40,12
2000 39,44 40,43

6.2.3 Vliv koncentrace na difazni koeficient

Dalsi cast bakalatské prace byla vénovana studiu vlivu koncentrace agardzy na difuzni
koeficient. Pro tuto ¢ast byla pfipravena koncentracni fada, popsana v kapitole 5.4.5.
Jednotlivé vysledky byly zaznamenany a prabéhy téchto zavislosti jsou uvedeny
v Obrazku 29.

Jak je z nasledujiciho grafu patrné, vysoky narust difizniho koeficientu byl zaznamenan
pouze u nejvyssi a to jednoprocentni koncentraci agardzy. U nizSich koncentraci se zlom
v pribchu grafu neobjevil a to z toho ditvodu, Ze u nich nebyla detekovana teplota gelace.
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Tato metoda, konkrétné¢ tedy vybrany pomér roztoku vzorku a standardu PS céstic

a velikost ¢astic, neni vhodna pro nizs$i koncentrace agardzy. Pro zaznamenani teploty gelace
u takto nizkych koncentracich by nejspise bylo nutné pouziti vétSich rozméra PS ¢astic nebo

nastavit teplotni rozsah s niz$i spodni hranici tedy koncit méfeni pii nizSich teplotach.
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Obrazek 29: Zavislost difiizniho koeficientu PS Castic na teploté pri riiznych koncentracich agarozy.

Z pribéhu grafu pro jednoprocentni koncentraci agardézy byl zaznamenan zlom, ktery

odpovida teploté gelace. Jako u jediné koncentrace bylo tedy mozné stanovit teplotu gelace.
Pribéh namétfenych dat pied bodem gelace a za bodem gelace byl prolozen piimkou
a z prasecikl obou kfivek byl stanoven bod gelace na hodnotu 40,14 °C.

Tabulka 6: Body gelace pro jednotlivé koncentrace agarozy.

Konc(()antrace H?g;lﬂ rggfﬂelsi mt?;;lni Prfolmér Od(ihylka
[%] ccl | ro | opo | C |
0,01 - - - - -
0,05 - - - - -

0,1 - - - - -
1 40,01 39,95 | 40,47 | 40,14 0,28

Jak jiz bylo psano vySe, tato metoda neni optimalizovana pro nizké koncentrace agardzy

a pro dalsi méteni je potieba tuto metodu upravit bud’ zvétSenim pouzivanych PS cCastic, nebo
sniZzenim teploty detekce.
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7 ZAVER

V této bakalaiské praci byla naméfena a korelovana data ziskana pomoci klasické reologie
a metody dynamického rozptylu svétla. Pomoci klasické reologie byly zjistovany mechanické
vlastnosti hydrogelll agardzy a byla zjistovéana jak teplota gelace, tak i teplota tdni. Metodou
dynamického rozptylu svétla byla zjiSténa teplota gelace agard6zového hydrogelu. Cilem této
prace je jednotliva data porovnat a zjistit pouzitelnost optické metody dynamického rozptylu
svétla k charakterizaci hydrogelti.

Na uvod experimentélni Casti, kterd se tykala klasické reologie, byl zjistovan vliv stafi
hydrogelu agardzy na stabilitu jeho vnitini struktury. Podle vysledk je patrné, Ze ke zméndm
vnitini struktury nedochazi a v prib&hu deviti dni se mechanické vlastnosti hydrogelu neméni
a vnitini struktura je tedy stabilni.

V dalsi fazi experimentdlni ¢asti byl zkouman vliv koncentrace na mechanické vlastnosti
hydrogelu. Bylo zjiSténo, Ze se u vSech pouzitych koncentraci jednalo o latky elastické,
gelové povahy, protoze elasticky modul byl vzdy vys§i nez modul viskézni. U nizkych
koncentraci agardzy se zvySuje vizkozita, coz je dano menSim disperznim podilem a tim
padem mensim poctem uzll vnitini struktury.

V posledni c¢asti, kterda se vénovala klasické reologii, byla zjiStovéana teplota tani, teplota
gelace a opakovatelnost tohoto pokusu, ¢ili vhodnost této metody ke stanoveni téchto
kritickych parametr. Teplota tani byla zjiStovana na dvou koncentracich agar6zy. U prvni
koncentrace (0,1 % agar6zy) byla stanovena teplota tani na 84,8 °C u prvniho méfeni a na
85 °C u méfeni druhého. Jako druha byla méfena teplota tani u hydrogelu o koncentraci
agarozy 1 %. V tomto ptipadé byla stanovena teplota tdni na hodnotu 88,5 °C u prvniho
meteni a na 87,5 °C u druhého méteni. Z vysledki je patrné, Ze opakovatelnost tohoto pokusu
se potvrdila a je mozné timto zptisobem charakterizovat hydrogely. Teplota gelace byla opét
métena nékolikrat a byla stanovena na hodnotu 47 °C.

Teplota gelace byla zjistovana i dynamickym rozptylem svétla. Tuto optickou metodu bylo
potieba optimalizovat, protoze se zavadéla poprvé ke stanoveni teploty gelace hydrogelt.
Tato optimalizace zahrnovala pouziti PS ¢astic a zjisStovani jejich difuzniho koeficientu. Po
optimalizaci nésledovaly dva experimenty a to zjiStovani bodu gelace pro rtizné velikosti
pouzitych PS ¢astic a vliv koncentrace na vybrany typ PS ¢astic.

Z vysledkt vyplyva, ze teploty gelace vySly s mensi odchylkou stejné a to nezdvisle na
pouziti riznych velikosti PS ¢astic. Primérna teplota gelace byla stanovena na 40,15 °C.

Jakkoli jsou klasicka reologie a rozptylovd metoda dynamického rozptylu svétla odlisné
metody, jejich kombinaci lze proniknout do struktury geli a je mozné charakterizovani
vlastnosti hydrogelli, coz bylo potvrzeno na stanoveni hodnoty gelace, kterd vysla podobné
u obou metod.
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