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Abstrakt

Naplni této bakalatské prace bylo zjistit jaky, vliv ma suseni hydrogelu na jeho vnitini strukturu
na vhodném modelovém hydrogelovém systému. V teoretické Casti této prace byly popsany
vybrané metody strukturni analyzy se pouzivaji pro charakterizaci geli v plivodnim
hydratovaném stavu a nésledné i v suchém stavu. V praktické casti byly jako modelovy
hydrogelovy systém zvoleny hydrogely na bazi agar6zy o rtizné koncentraci a s riznymi
ptidavky polyelektrolytii. Na strukturni analyzu hydrogelii byla zvolena metoda kryo-skenovaci
elektronova mikroskopie a turbidimetrie. Pro suché formy gelii, byla zvolena skenovaci
elektronova mikroskopie a rtutova porozimetrie. Ziskand data a vysledky, ziskané pro
modelovy gelovy systém, mohou nasledné poslouzit pfi zkoumani vnitini struktury dalSich
hydrogelovych systému a jejich suchych forem.

Abstract

The content of this bachelor thesis was to find out what influence has the drying of hydrogel on
its internal structure on an appropriate model hydrogel system. In the theoretical part of this
thesis selected methods of structural analysis that are commonly used for characterization on
gels in their original hydrated state and in dry state were described. In the practical part, agarose
based hydrogels with different concentrations and with various additions of polyelectrolytes
were chosen as the model hydrogel system. Cryo-scanning electron microscopy and
turbidimetry were used for the structural analysis of hydrogels. For the dry gels, scanning
microscopy and mercury porosimetry were used. The obtained data and results for our model
system can be use in analyse of other hydrogel systems and their dry forms.
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1 UVOD

Hydrogely ziskavaji v posledni dobé zvySenou pozornost ve vSech rtiznych oblastech primyslu
a vyzkumu, od tkénového inzenyrstvi, kde se pouzivaji k tvorbé scaffoldl, farmakologie, ve
které slouzi jako nosiCe 1€kil, mediciny, kde se vyuzivaji ke kryti ran jako vlhké néplasti,
obvazy, anebo v potravinaistvi ¢i biosenzorice. Jsou tvofeny trojrozmérnou prostorovou
strukturou sesitovaného polymeru s vodou. Mohou byt tvofeny ptirodnimi polymery jako je
naptiklad agar6za nebo alginat, ale 1 syntetickymi makromolekularnimi sitémi, jaké predstavuji
napiiklad polyakrylaty, které nachazi své vyuziti v péstovani plodin a jejich zavlaze. Jedna se
o latky, kter¢ jsou schopné ve své vnitini struktuie zadrzovat velké mnozstvi vody, diky ¢emuz
maji jako materidl rizné unikatni vlastnosti. Jednd se naptiklad o zajimavé mechanické
vlastnosti, jako pruznost nebo taznost. Hydrogely byly a jsou v hledd¢ku mnoha vyzkumnych
tymi po celém svéte, a ackoliv uz nyni maji Sirokou skalu vyuziti, stale se hledaji nové moznosti
jejich aplikace, a to at’ uz ve form¢ hydratované ¢i vysuSené.

Suché formy hydrogelii se rozdé€luji na xerogely a aerogely. Xerogel vznikne, pokud se
hydrogel zbavi veSkeré vody a ziistane pouze zesitovand struktura polymeru a dochéazi ke
zborceni a znehodnoceni pivodni vnitini struktury gelu. Aerogel je gel, ve kterém se voda
vazand ve struktufe hydrogelu nahradi vzduchem, ¢i jinym plynem a dochdzi pouze
k minimalnimu poskozeni a znehodnoceni vnitini struktury. Hlavnim cile teoretické ¢asti prace
bylo ziskat znalosti a ucelit informace o suchych formach hydrogelu, polymerech, které se
pouzivaji k tvorbé hydrogelu jako je agardza, alginat a polystyren-sulfonat sodny, a metodach
strukturni analyzy, které se nasledn¢ vyuzivaly v experimentalni ¢asti, napiiklad elektronova
mikroskopie nebo rtutova porozimetrie.

Snahou mé experimentalni prace bylo porovnat mozné ptipravy suchych forem geld,
s ohledem na zachovani co nejvérnéjs$i podoby vnitini struktury hydrogelu pomoci mraZeni.
Vzorky vytvofenych geli bylo za timto ucelem nutné podrobit strukturni analyze piimé
1 nepifimé. Jako pifimd metoda, ktera umoznuje vizualizaci vnitini struktury, byla vyuzita
skenovaci elektronovd mikroskopie (SEM) pro suché vzorky, které byly ziskany pomoci
lyofilizace, respektive kryo-skenovaci elektronova mikroskopie (kryo-SEM), ktera byla pouzita
pro puvodni gely v hydratovaném stavu. Mezi pouZzité metody nepiimé strukturni analyzy patii
rtutova porozimetrie (suché — lyofilizované vzorky) a turbidimetrie (hydratované vzorky).
Vyhody a nevyhody jednotlivych metod jsou popsany dale v préci a jejich kombinaci se
podatilo ziskat uspokojivé vysledky, které jsou shrnuty v zavéru prace.



2 TEORETICKA CAST

2.1 Gely

Zelé neboli gel, ktery se vytvoii v hrnci po zchladnuti pomalu vafeného vyvaru z masa a kosti
nebo z ovocnych §tav s cukrem, je mékky a polopevny materidl, ktery je pouzivan
v domdacnostech po celém svété jiz dlouha staleti. Od pocatku 19. stoleti byla znama cela fada
jinych organickych a anorganickych systému, které byly schopny vytvaret gely [1].

Na otazku: ,,Co je to gel?* neni jednoznacna odpoveéd’. Slovy Jordan Lloyd: ,,The colloidal
condition, the ‘gel’, is one which it is easier to recognize than to define.”. Tedy koloidni stav
gelu je jeden z ptipadi, ktery se snaze pozna, nez definuje [1]. Gely se zabyvalo mnoho autorti
a mnoho z nich definovalo gely podle riznych kritérii od typu struktury, slozeni, reologickych
vlastnosti, az po velikost port.

Gely se mohou rozliSovat podle struktury na dva zakladni typy — tepelné vratné a tepelné
nevratné. Tepeln¢ vratné gely jsou takové gely, které se pti zahtivani roztékaji a pii chladnuti
tuhnou. Piikladem téchto gelti jsou gely tvofeny napiiklad Zelatinou ¢i agarem ve vodé. Tepelné
nevratné gely, jsou na druhou stranu takové, u kterych diisledkem zvySovani teploty nedochazi
k roztékani. Mezi tyto gely patii oxid kiemicity ve vode nebo sulfidy kovil ve vodeé [2].

Gely se mohou klasifikovat podle Paula Floryho, ktery se na gely dival ze strukturniho
hlediska, do nasledujicich kategorii [3]:

1. Dobfe uspotadana lamelarni struktura, véetné gelovych mezofazi.

2. Zcela neusporadana kovalentni polymerni sit’.

3. Polymerni sit’ zformovand pomoci agregace, pfevazné neusporadana ale s oblastmi
uspofadanymi.

4. Neuspotadana Casticova struktura [3].

Dalsi pohled na déleni gelu predstavuje klasifikace dle Almdala, ktery se na problematiku
definice gelu, zaméfil spiSe z pohledu reologie a jeho myslenky jsou [4]:

1. Gely, které jsou spiSe podobné kapalinam (/iquid-like), u kterych z reologického
hlediska pfevlada viskdzni modul G" nad elastickym modulem G"

2. Gely, které jsou spiSe podobné pevnym latkam (solid-like), u kterych z reologického
hlediska ptevlada elasticky modul G'nad visk6znim modulem G".

2.1.1 Hydrogely
Za nejpouzivangjsi definici hydrogelu je povazovana ta, ktera ptedstavuje hydrogel jako vodou
nabobtnalou a zesitovanou polymerni sit, ktera vznikd jednoduchou reakci jednoho ¢i vice
monomerd. DalS$i mozna definice povazuje hydrogel za polymerni materidl, ktery vykazuje
vlastnost bobtnat a uchovat velké mnozstvi vody ve své struktuie, pficemz ve vode zlstane
nerozpustny [5,6].

Hydrogely nalézaji uplatnéni v celé fadé¢ vSemoznych primyslovych a technologickych
aplikacich, jako napfiklad v tkdnovém inzenyrstvi, ve farmacii jako nosic¢e lékl, v bio-
senzorice, v ochrannych pomitckach, v zeméd¢lstvi, v desinfekénich €i Cisticich ptipravcich,
v mediciné nebo v potravinaistvi [6-9].

Stejné jako gely obecné, tak ani hydrogely neni snadné klasifikovat. Opét je mtizeme délit
dle n€kolika rtiznych vlastnosti a métitek [5], naptiklad:



a) Podle plivodu se hydrogely mohou rozdélovat na zékladé¢ plivodu gelotvorného
polymeru na ptirodni, jako je tfeba agar ¢i na syntetické, naptiklad polyakrylat [10].

b) Podle fyzikdlni struktury a chemického sloZzeni miZeme hydrogely dé€lit na amorfni,
semikrystalické a krystalické [5].

¢) Podle druhu propojeni hydrogelové sité je rozdélujeme na chemicky sitované, kdy se
jedna o pevné permanentni vazby a fyzikalné sitované, kdy dochazi ke vzniku sité na
zakladé slabsich fyzikalnich interakci, jako jsou naptiklad iontové interakce, vodikoveé
mustky nebo hydrofobni interakce, které nejsou tak pevné a odolné [11].

d) Klasifikaci na zakladé néboje miizeme hydrogely rozdé€lit na neutralni, iontoveé,
amfoterni a zwitteriontové [5].

2.1.2 Aerogely

Aerogely jsou unikatni mezi tuhymi materidly. Maji extrémné nizkou hustotu, velké pory
a velkou vnitini plochu povrchu. Az 95 % jejich objemu zaujimd vzduch. Tato struktura
zajistuji zajimavé fyzikalni vlastnosti, naptiklad velmi nizkou tepelnou vodivost, nizky ptenos
zvuku a velikou optickou prtthlednost [12].

Ptiprava aerogelu mize byt rizna. Jeden ze zptsobt ptipravy je takovy, Ze se pfipraveny
hydrogel vystavi suSeni mrazem pfi tlaku nizSim nez 5 Pa, kdy dojde k sublimaci tekutiny
a k zachovani vnitini struktury [13]. Dal$im vyuzivanym zpiisobem je technika superkritického
suSeni (viz Obr. 1), ktera pracuje na principu, kdy se tekutina v pérech ptivede na superkritickou
teplotu pomoci zvySovani teploty a tlaku a takto zahtata tekutina se odpafi [14].

Vyuziti aerogeltl je velmi Siroké. Patfi mezi nejuniverzalnéjS$i materidly dostupné pro
technicke aplikace. Pouzivaji se, anebo se jejich pouziti zvazuje, v mnoha modernich oblastech,
jako napftiklad v laserovych experimentech, senzorice, pii1 detekci ¢astic, v tepelné izolaci (od
kryogenni izolace aZ po vysokoteplotni izolaci), v oblasti nakladani s odpady (absorpce plynii,
uchovavani jadern¢ho odpadu), ukladani energie, v katalyze ¢i pifi vyzkumu a analyze
vybusnin [15].
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Obr. 1 : Priklad mozného postupu superkritického suseni zobrazeného pomoci fazového

diagramu pro CO, [14]

2.1.3 Xerogely
Xerogel je suchy gel (xero znamena v fectiné suchy), ktery je pfipraven odparenim kapaliny
z péra na zakladé okolnich podminek. Struktura polymerni sit€ hydrogelu je drasticky
pozménéna béhem procesu vysouseni, kdy jsou pory poniCeny vypatujici se vodou nebo
krystaly, které se vytvoti béhem mrazeni [17].

Xerogely maji oproti hydrogelu, ze kterého byly suSenim vytvofeny, poni¢enou vnitini
strukturu. Maji také vysokou porovitost a velky vnitini povrch, a proto jsou uzitecné jako
substraty pro katalyzu, vyrobu filtrii ¢i v senzorice [18].
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Obr. 2 : Schéma pripravy aerogelu a xerogelu s viditelnym rozdilem ve strukture
vysledného produktu [19]



2.2 Polymery

Termin polymer pochazi ze spojeni slov poly, které znamena hodné a mer, které znamena ¢ast
— hodné c¢asti. Béhem poslednich padesati let systematického zkoumani se podatilo polozit
zéklady vysvétleni vztahii mezi strukturou a vlastnostmi polymernich materidlii, diky kterym
je mozné napiiklad piedpovidat jejich fyzikdlni vlastnosti na zdklad¢ znalosti chemické
struktury opakujici se monomerni jednotky a molarni hmotnosti materialu [20]. V nésledujicim
textu jsou predstaveny polymery, se kterymi bylo pracovano v ramci experimentalni ¢asti této
bakalafské prace.

2.2.1 Agaroza

Jedna se o pfirodni linearni polysacharid, ktery ve své struktufe obsahuje D-galaktdézu
a 3,6-L-galaktozu. Tyto dv¢ stavebni jednotky se ve struktuife agardzy stiidavé opakuji.
Agardza se ziskava z agaru, ktery se extrahuje z Cervenych (Rhodophyta) nebo hnédych
(Phaeophyta) motskych fas, pticemz nejvétSim producentem agaru jsou staty jako Japonsko,
Korea nebo Taiwan [21].

Fyzikalni a chemické vlastnosti agardzy zaleZi na zdrojové motské tase, lokaci, kde byla
fasa ziskdna, na fazi ristového cyklu fasy a na procesu izolace agarozy. Kvili zajisténi
ekvivalence mezi jednotlivymi agar6zami byly definovany charakteristické parametry a metody
kvantifikace, jako jsou napfiiklad sila gelu, jeho elektrické vlastnosti a teplota gelace Ci tani
[22]. Schopnost gelovaténi a rozpustnost agaru je zakotvena v relativni hydrofobicité zakladni
opakujici se jednotky, kterou tvoifi 1,3-B-D-galaktopyranéza a 1-4 spojena
3,6-a-L-galaktopyrandza [23].

OH CH.OH 0)

Obr. 3 : Zakladni stavebni jednotka agarozy [24]

Agarozové gely vznikaji, kdyZ se homogenni roztok zchladi z teploty pies 90°C na teplotu,
ktera musi byt nizSi nez teplota nez teplota strukturniho ptfechodu fetézci ze spiraly do
Sroubovice, a jejiz hodnota je 35 °C pro normdlni agarézu. Tento proces se nazyva gelace
a funguje na principu, kdy se jednotlivé koloidni Castice spojuji v roztoku do jednoho celku.
Gel je zformovan, kdyZ je vytvofena tfidimenziondlni sit’ z agar6zovych vldken, vytvorenych
ze vzniklych Sroubovic tvofenych fetézci agardzy [24].

Agar6za nachazi své uplatnéni v celé fad¢ primyslovych a technologickych odvétvi. Jeji
specialni vlastnosti, jako napfiklad vyborna biokompatibilta, termoreverzibilni gelace
a vyhodné fyzikalné-chemické (napf. transportni) vlastnosti, ji podporuji pfi pouziti a vyuziti
jako zivné médium pro rast buné€k, nosice 1€k, v gelové permeacni chromatografii, kde slouzi
jako stacionarni faze, jako gel v gelové elektroforéze pti separaci DNA ¢i v potravinarstvi [25].
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2.2.2 Alginat
Kyselina alginova, také nazyvané algin, je polysacharid, ktery se nachazi v bunécnych sténach
hnédych motskych ftas, které¢ se vyskytuji v chladnych vodach severni polokoule, kde
v hydratovaném stavu vytvaii s vodou velmi viskozni gumu. Pfi reakcei s kationty kovii, jako
napiiklad sodnymi ¢i vapenatymi, vytvafii soli, které jsou znamé pod nazvem alginat [26, 27].
Alginat sodny, nebo pouze alginat, je linearni heteropolysacharid, ktery se sklada ze zbytkt
B-D-manurové kyseliny a a-L-gulunorové kyseliny spojené vazbou (1-4) v rtiznych pomérech
(Obr. 4). Zastoupeni jednotlivych zbytkli je zavislé na zdroji a zplsobu ziskavani kyseliny
alginové z bunécné stény hnédych fas. Monomery jsou uspotadany blokové v fetézci bud’ jako
homopolymerni bloky — MM a GG, anebo jako heteropolymerni bloky —MG nebo GM [27, 28].

a /9 b -0 HO ' o HO
HO-C OH (7o
OH O/ (o] , HO 0., \ HO
o) 1 (0) HO 0 HO
oy o o 00
Ho C | | 0\ OH 0=
H OH \C\ 0 OH d o OH / 0
0 OH W] Wi
OH O— OH O
o) 0

Obr. 4 : a) chemicka struktura alginatu; b) mechanismus iontové interakce mez ialgindatem a
dvojmocnym kationtem [30]

Alginat patfi mezi nejuniverzaln€jsi biopolymery zejména diky jeho vyborné
biokompatibilité a biodegradabilité. Jeho vyuziti je Siroké, od nosiCovych systémi na pienos
1€kt vyroby scafoldd, kryti ran, tkanového inzenyrstvi az po kostni a chrupavkovou regeneraci
[29, 30].

2.2.3 Polystyren-sulfonat sodny

Polystyren-sulfonat sodny je kationtovy iontoménic¢. Po chemickeé strance se jedna o polymerni
kyselinu polystyren-sulfatovou (Obr. 5), kterd se z divodu uchovavani a reaktivnosti ptipravuje
ve forme sodnych ¢i vapenatych soli. Polystyren sulfonét sodny (NaPSS) je mozné syntetizovat
dvéma zpusoby. Jednim je volna radikalovéa polymerizace monomerti a druhym je sulfonace
polystyrenu. Vlastnosti takto pfipravenych polymerua jsou rozdilné, vice vyuzivany je zplisob
sulfonace polystyrenu [31].

Jeho hlavni vyuziti je v medicing, kde se pouziva pii 1€cbé hyperkalémie, coz je zvySena
hladina drasliku v krvi. Draslik se podili na funkci svalovych a nervovych bunék, a proto je
udrzovani jeho rovnovahy v organismu klicové. Pouziti v medicin€ je ovSem nyni ohrozeno,
kvili podezieni, ze zpisobuje nekrozu tlustého stieva a dalsi zavazné nezadouci vedlejsi ucinky
v travicim traktu [32, 33].
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Obr. 5 : a) linearni retézec polystyren-sulfonatu sodneho; b) retézec polystyrensulfonatu sodného
spojeny sulfonovymi vazbami [31]

2.3 Metody strukturni analyzy

2.3.1 Piimé zobrazovaci metody

Metody pifimé strukturni analyzy poskytuji pfimy pohled na strukturu vzorku
a jejich vyhodnoceni probihé na zakladé potizeni jejich snimki. Z metod pouzitych pii feSeni
problematiky této bakalatské prace, patii mezi pfimé strukturni metody elektronova skenovaci
mikroskopie a kryo-elektronova skenovaci mikroskopie.

2.3.1.1 Elektronova mikroskopie

Elektronovy mikroskop je pozorovaci zafizeni, které bylo vyvinuto jako vylepseni dlouho
pouzivaného svételného optického mikroskopu, ktery vyuziva prichodu nebo odrazu fotont
od vzorku a jejich pozorovani. Nutnost vylepSeni nastala z diivodu potieby pozorovat vzorky
pomoci vétsiho zvétSeni, protoze maximalni zvétSeni u svételného mikroskopu je 1500x, a to
z divodu omezeni daného rozsahem vlnovych délek svételnych vin. Proto byl vyvinut
elektronovy mikroskop, kde jsou fotony nahrazeny za elektrony a sklenéné Cocky za
elektromagnetické Cocky, které jsou ve své podstaté magnetickymi civkami. Timto se podafilo
dosahnout zvétseni az 1 000 000x [34, 35].

2.3.1.2 Elektronova skenovaci mikroskopie

Tento druh elektronové mikroskopie (viz schéma na Obr. 6) funguje na principu, kdy je
urychleny paprsek elektroni emitovany z katody zaostfen pomoci elektromagnetickych cocek,
a ktery nasledné dopada postupné na cely povrch zkoumaného vzorku. U skenovaci elektronové
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mikroskopie nds nezajimaji proslé elektrony, ale elektrony, které se od vzorku odrazi —
sekundarni elektrony a zpétn€ odraZzené elektrony [36]. Sekundarni elektrony jsou elektrony,
které jsou vyrazeny z elektronového obalu atomu zkoumaného vzorku a poskytuji ndm
piedevsim informace o topografii. Zpétné odrazené elektrony jsou ty, které se od vzorku odrazi
a vraceji se zpé&t a poskytuji ndm informaci o topografii a slozeni [37].

Zdroj
elektroni - katoda

Zesilovad
obrazu

Obr. 6 : Schéma skenovaciho elektronového mikroskopu [46]

2.3.1.3 Kryo-elektronova skenovaci mikroskopie

Kryo skenovaci elektronova mikroskopie je druh skenovaci elektronové mikroskopie, ktery
umoziuje zobrazovani vzorkt, které obsahuji vlhkost, bez potieby vzorky vysouset. Tim se
zabranuje vzniku artefaktli s vysousenim spojenych [38].

Pozorovani probiha tak, Ze je vlhky vzorek kryogenicky fixovany v kryogenické komote
mikroskopu. Fixace probiha mrazem, a to nej¢asteji pomoci tekutého dusiku, ktery diky velmi
nizké teploté, az -195 °C, rychle zmrazi vzorek a tim zabrani tvorbé artefaktl, které by
znehodnocovaly vysledné snimky. Pozorovani pomoci kryo-SEM je vhodné pro biologické
materidly a materialy s vysokym pfirozenym obsahem vlhkosti [39].

2.3.2 Neprimé metody

Nepiimé metody strukturni analyzy jsou takové metody, které ndm poskytuji vysledek, ktery
nevznikl pfimym pozorovanim, ale ktery predstavuje materidlovy nebo fyzikalné-chemicky
parametr, ktery je na vnitini struktufe definovanym zpiisobem zavisly.
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2.3.2.1 Rtutova porozimetrie
Rtutova porozimetrie je velmi uZziteCna technika, kterd slouzi k charakterizaci porovitych
materidlii. Limity této metody jsou pory mensi nez 500 pum a vétsi nez 3,5 nm. Vysledkem
méfeni pomoci rtutové porozimetrie je distribuce velikosti poril, celkovy objem port,
porovitost ¢i plocha specifického povrchu [40].

Velikost porii ve zkoumaném vzorku se stanovuje podle Washburnovy rovnice (1), kde p je
pusobici tlak rtuti, y je povrchové napéti rtuti, 6 je smacivy uhel a d je primér pora [40, 41].

_ —4-y-cosb

d= :
> (1)

Vlastni méfeni na rtutovém porozimetru probiha tak, ze se do penometru vlozi analyzovany
vzorek a nasledné se do n€j pod tlakem vtlacuje rtut’ ve formé kapaliny. Kapalna rtut’ nesmaci
materidl a je pasobenim tlaku vtlacovana do pori, nejdiive malym tlakem do velkych pori
a postupné se zvySujicim se tlakem do menSich port. Piistroj snimé potiebny tlak a objem
zatlacené rtuti a z téchto hodnot se nésledné vypocita velikost pori.

2.3.2.2 Brunauer-Emmett-Teller metoda
BET metoda je zptlisob, kterym se bézné v laboratoti zjistuje plocha specifického povrchu
pevného porézniho vzorku. Teorie BET je zaloZena na principu vicevrstvé adsorpce plynu
na povrch vzorku a ma své zaklady opiené o Langmuirovu teorii, kterou rozsituje [42, 43].
Plocha specifického povrchu se stanovuje pomoci fyzikalni adsorpce plynu na povrch pevné
latky a poté se pomoci vypoctu stanovi mnozstvi adsorbovaného plynu, které odpovida
monomolekuldrni vrstvé na povrchu latky. Fyzikalni adsorpce je vysledkem slabych van der
Waalsovych sil, které ptisobi mezi molekulami adsorbovaného plynu a povrchu latky [44].
Velikost vnitiniho povrchu vzorku se nasledné urcuje podle objemu plynu, ktery se nasorbuje
pfi daném tlaku.

2.3.2.3 Turbidimetrie

Turbidimetrie je nespektralni optickd metoda, kterd funguje na principu méfeni
turbidity(zakalu) vzorku. Paprsek svétla o znamé vinové délce prochdzi kyvetou se vzorkem
a interaguje s nim. Cést paprsku se rozptyli do okoli po narazu do &astic, které ho odkloni
z ptivodniho sméru. Cast paprsku mize vzorek absorbovat a ¢ast projde vzorkem a dopadne na
detektor. Po dopadu na detektor ptistroj zméfi intenzitu dopadeného svétla a vypocita turbiditu
[45]. Souvislost mezi turbiditou a vnitini strukturou je takova, ze hustota zesiténi méni miru
rozptylu svétla. Proto je mozné turbidimetrii pouzit k nepiimému stanoveni velikosti porti.
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3 SOUCASNY STAV RESENE PROBLEMATIKY

Hlavnim cilem a snahou této prace bylo ziskat a utfidit informace o metodach ptipravy suchych
forem geltl, jejich moznych vyuzitich a o jejich charakteristickych (pfedevsim strukturnich)
vlastnostech. Z hlediska strukturnich parametrii je hlavni pozornost vénovana velikosti pori
v zavislosti na podminkach ptipravy (tj. na koncentraci sitovaciho ¢inidla, obsahu elektrolyti
a typu susSeni). Suché formy hydrogelu nachdzeji v dnesni dob¢ ¢im dal Sirs§i okruh uplatnéni.
Proto je velmi dilezité porozumét tomu, jakym zplsobem se méni struktura gelti pii jejich
suSeni a jaké miry lze strukturu vyslednych materiali ovlivnit zménami ve sloZeni zdrojového
hydrogelu.

3.1 Aerogely
Aerogely jsou definovany jako hydrogely, u kterych byla kapalina nahrazena plynem takovym
zpusobem, aby byla co nejvérnéji zachovéana vnitini struktura ptivodniho lyogelu. Nyni se
aerogely vyuzivaji jako nosice jinych latek ¢i jako izolanty, a proto je velmi dulezité, znat jejich
vnitini strukturu, ze které se potom mohou odvozovat vlastnosti dané¢ho aerogelu.

Svycarsky tym z materialového centra se zaméfil na zhodnoceni riiznych cest, které vedou
k zisku aerogelu z riznych typl biopolymert [47]. Autoti dosli k zavéru, Ze nejsnadnéjsi cesta
vedouci od hydrogelu k zisku aerogelu je pomoci odpateni kapaliny za pomoci snizeného tlaku
nebo za zvySené teploty. Béhem suSeni hydrogelu za normalnich podminek mutze dochazet
kvili kapilarnim jeviim spojenym s vysokym povrchovym napétim vody a jeji silné adhezi
kapaliny k povrchu pfedev§im v malych porech, k drastickému poniceni plivodni vnitini
struktury, coZ ma za nasledek kolaps ptivodni struktury a potrhani port. Aby k t€émto jevim
nedochazelo béhem suSeni, 1ze vyuzit trojného bodu, kde dochézi k suseni pomoci mrazové
sublimace a tim 1 k eliminaci kapilarnich sil. I tak ale miiZze dochazet k poSkozeni vnitini
struktury expanzi vody pfi jeji krystalizaci, Cemuz lze ¢astecné zabranit rychlym zmrazenim
vzorku anebo nahrazenim ptivodniho rozpoustédla rozpoustédlem tékavéjSim. Druhym, autory
testovanym zplsobem pfipravy aerogelu s co nejvice zachovanou vnitini strukturou, je vyuziti
suSeni za vysoké teploty a vysokého tlaku — superkritické suseni. Jedna se o nejefektivnéjsi
zpusob ziskani aerogelu na bazi biopolymert s minimalnim poni¢enim vnitini struktury gelu.
Vnitini struktura gelu byla timto Svycarskym tymem pozorovana pomoci SEM nebo rentgenové
tomografie. Velikost port byla ur€ovana pomoci BET analyzy a rtutové porozimetrie.

Ochrana zivotniho prostfedi je nyni problém, ktery tizi vétSinu vyspélého svéta. Rlzné
chemikalie, které se dostavaji do ptirody, ji velmi Skodi a jsou téZko odbouratelné. Jednou
z téchto latek je i methylenova modf, kterd ma vyuziti v medicing pii 1€cbé methemoglobinémie
a je také dulezitym organickym barvivem, které nachazi uplatnéni v textilnim, barvicim,
tiskafském a papirenském priimyslu nebo pii produkei pesticidi. Problém ale zlstava s jeho
toxicitou, kterd je zplisobena aromatickym kruhem v jeho struktufe, a proto je nutné jej
z odpadnich vod odstranit pied vypusténim. K tomuto ucelu se snazil vyzkumny tym v praci
[48] pouzit kompozitni aerogel sloZeny z grafenu a agardzy (AGO). Tento aerogel je vytvoren
tak, ze byl agar rozmichan v horké vodé a do tohoto roztoku byly vlozeny grafenové platy. Poté
byl roztok homogenizovan a gelatinizovan volnym chlazenim. Po gelaci byl vznikly hydrogel
podroben lyofilizaci ve vakuu a tim byl pfipraven aerogel. Jeho struktura byla zkoumana
pomoci skenovaci elektronové mikroskopie, transmisni elektronové mikroskopie, BET analyzy
a termogravimetrie. Vnitini struktura a porovitost je velmi dllezitd pii snaze Cistit znecisténé
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vody, a proto je na ni kladen velky diraz. Z vysledkd prace vyplyva, Ze specificky vnitini
povrch kompozitniho aerogelu, je az 32,38 m*/g, pfi¢emz u &istého agarézového 4% gelu je
tato hodnota pouze 8,18 m?/g.

Odstranovanim toxickych barev poréznimi sorbenty na bazi aerogelll se také zabyva tym
Wentao Zhanga z Ciny v praci [49], ktery uvadi, Ze se kazdoro&né se celosvétové vypusti pies
50 000 tun barev do odpadnich vod. Proto se autofi zaméfili na zlepSeni pouZziti adsorbentd na
bazi zeolitické imidazolatové struktury (ZIF), které jsou slibné pro regeneraci zneciSténé¢ho
prostiedi, avS§ak maji mnoho nevyhod jako naptiklad velikost krystalti ¢i kiehkost. Mozné
feSeni tohoto problému je vyuZiti organo-kovovych sloucenin integrovanych do agardézového
aerogelu, se kterym vytvoii ohebny a ti¢inny absorbent s fotokatalytickou aktivitou. Agar6zovy
aerogel byl vytvaren ve 0,4% koncentraci a vytvoreny hydrogel byl 2 hodiny ponechdn pfi
-80 °C a poté byl lyofilizovan. Struktura vzniklého aerogelu byla pozorovana pomoci SEM
a TEM, které potvrdili, Ze se v aerogelu nachdzi mnozstvi ZIF, které byly rozloZeny v celém
objemu.

O aerogelech se taktéz mluvi ve spojitosti s vyuzitim v medicin€, kde mohou slouzit jako
nosice aktivnich latek. Velikost p6rti je v tomto ptipad¢ velmi dilezitym kritériem, které nam
pomaha urcit jaké aktivni latky a v jakém mnoZstvi je moZno na aerogel adsorbovat a jaké bude
jeho chovani pfi uvolnovani 1€¢ivé latky. V praci Petéra Verese a spol. [50] se autoii zaméfili
na pouziti Fe(Ill)-algindtového aerogelu jako nosi¢e pro ibuprofen, ktery se pouziva jako
kationt byl pfipraven z 2% vodného roztoku alginatu, ktery byl kapan do 0,05M roztoku
chloridu zZelezitého. Po gelaci byl gel pfemistén do Cistého 0,05M roztoku FeCls po dobu
24 hodin. Poté byl gel vkladan do roztokl o zvySujici se koncentraci ethanolu, dokud nebyla
koncentrace ethanolu v gelu minimalné 98,5%. Nasledné byl gel vysuSen pomoci
superkritického suSeni oxidem uhli¢itym pii teploté¢ 45 °C a tlaku 140 barti za pouziti
kontinualniho pritoku ve vysokotlakém autoklavu. Charakterizace aerogelu probihala pomoci
mnoha technik. Pro méfeni specifické plochy povrchu, objemu pért a distribuce velikosti pori
byla pouzita N, adsorp¢ni-desorpcni porozimetrie. Mezi dalsi pouzité metody patii skenovaci
elektronova mikroskopie, infracervena spektroskopie, malouhlovy RTG rozptyl ¢i rentgenova
difrakce. Z vysledk jejich prace vyplyva, ze vzniklé pory byly vétsi nez 200 nm a specificky
vnitini povrch mél velikost a7 440 m%g a pripraveny aerogel muize slouzit
k fizenému uvoliovani Ibuprofenu.

3.2 Xerogely
Jedna se o pevné porézni latky, které vzniknou z hydrogelu po odpateni rozpoustédla takovym
zpusobem, Ze dochdzi k naruSeni ¢i zniCeni vnitini struktury pivodniho gelu. Jejich hlavni
vyznam je vyuziti pii filtraci a Cisténi, naptiklad vod.

Pfi vyuZivani uhlikovych nanovlédken jako adsorbentl pfi Cisténi odpadni vody dochazi
k jejich postupné pomalé degradaci, kdy se malé Casti ¢astice dostavaji do vody a dochazi k jeji
kontaminaci, kterd mliZze do budoucna znamenat riziko pro lidi, kteti by s touto vodou ptichazeli
do styku. Z toho diivodu se prace Yanhui Li a spol. [51] zabyva inkorporaci uhlikovych
nanovlaken do alginatového gelu za ucelem ptipravy ¢inného adsorbentu, ktery bude zaroven
Setrny k Zivotnimu prostfedi a nebude dochazet ke kontaminaci vody. Ve své praci pfipravili
1,5 % roztok alginatu sodného, do kterého byl po rozpusténi po kapkach pfidavan roztok
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obsahujici uhlikové nanovldkna. Nasledn¢ byl vznikly roztok vstiiknut do 3% roztoku
dihydratu chloridu vapenatého, kde byl vznikly gel ponechan po dobu 12 hodin. Poté byl gel
nekolikrat fadn€ promyt deionizovanou vodou a vysusen v lyofilizatoru pii -50 °C. Ziskany gel
byl charakterizovan pomoci SEM, BET analyzy, infracervené spektroskopie a Boehmovy
titrace. Z vysledk jejich prace vyplyva, ze ve srovnani s lyofilizaci dochézi pii suseni pomoci
zvysené teploty k vyraznému smrstovani ¢i tvrdnuti materidlu.

Silica-chitosanovy xerogel, ktery by byl nosi¢em vancomycinu a nachéazel by své vyuziti
naptiklad pii zdvaznych ortopedickych operacich se stal zajmem tymu kolem Eun-Jung Leea
v praci [52]. Tento xerogel slouzi jako nosi¢ uc¢inné latky vancomycinu, kterou postupné
uvoliuje. Postup ptipravy gelu byl nésledujici. Chitosan ve formé prasku byl rozpustén v 1%
kyselin€ octové na 2% koncentraci. Po uplném rozpuSténi byl roztok prefiltrovan kvili
vyc¢isténi a byl do n€j vmichan jiz ptipraveny silica xerogel, ktery byl pfipraven podle postupu
Jiz dfive popsané¢ho jinymi autory v ¢lanku [53]. Po homogenizaci roztoku, byl pfidan
vancomycin. Takto pfipraveny roztok byl ponechan k inkubaci po dobu 3 dnil pii 37 °C
a nasledné byl produkt ¢tyfi dny suSen. Ziskany xerogel byl pozorovan pomoci TEM. Velikost
jeho povrchu a velikost port byla zjisténa pomoci BET metody. Podle vysledkt ziskanych
tymem ma tento druh xerogelu potencidlni moznost vyuziti jako ndhrada kostni tkdn¢, ktera by
uvolnovala lé¢ivo.
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4 PRAKTICKA CAST

4.1 Chemikalie

Agarodza, Sigma-Aldrich, low EEO, CAS:9012-36-6
Polystyren-sulfonat sodny, Sigma-Aldrich, CAS: 25704-18-1
Alginat sodny, CAS: 9005-38-3

Chlorid vapenaty, CAS:10043.52-4

4.2 Pristroje

analytické vahy Sealtec SBS 31

PURELAB® ClassicUltrapure Water Purification Systems
ultrazvukova lazen UCC 1 Ultrasonic Compaq Cleaner powersonic
lyofilizatoru VirTis BenchTop K (Biotrade)

high pressure freezer Leica EM ice

skenovaci elektronovy mikroskop ZEISS EVO LS 10
kryo-skenovaci elektronovy mikroskop Magellan 400
UV-VIS spektrometr Hltachi U-3900H

Rtutovy porozimetr PoreMaster 33

suSarna Venticell

4.3 Agarozové gely

V ramci této prace byla provedena strukturni analyza agarézovych hydrogeli, u kterych je
znamo, ze se zvysujici se koncentraci se zmensuji velikosti pért. Cilem této prace byla snaha
vysusit hydrogel zplisobem, diky kterému by si zachoval svou pivodni vnitini strukturu 1 ve
formé suchého gelu. Nasledné byly porovnany vysledky jak z pfimé, tak 1 nepifimé
charakterizace, a to jak pro vysuSené vzorky, tak i pro vzorky v pivodnim, tj. hydratovaném
stavu.

4.3.1 Agardzové gely bez pridavku polyelektrolytu
Byly ptipraveny agar6zové gely o koncentraci agarozy: 0,5; 1; 2 a4 hmotnostnich %. Gely byly
piipraveny podle nasledujicitho postupu. Vypocitané mnoZstvi agardézy bylo navazeno
s presnosti na 4 desetinna mista a vysypano do 10 ml deionizované vody. Kadinka s vodou
a navazenou agarozou byla postavena na elektrickou plotynku a za stdlého michani byl roztok
piiveden na teplotu 80 °C. Po dosazeni teploty 80 °C byla kddinka vlozena do predehiaté
ultrazvukové lazné€ na 80 °C, kde zistala po dobu 1 minuty kviili odplynéni roztoku. Odplynény
roztok byl ponechan v kadince pfi laboratorni teploté do doby, nez doslo k procesu gelovaténi.
Pokud vzorky smétfovaly na méteni turbidimetrie, tak byl horky roztok nalit do plastovych
kyvet, ve kterych doslo k odplynéni a ztuhnuti gelu.

Takto ptipravené vzorky byly poté podrobeny analyze v hydratovaném stavu anebo byly
zmrazeny pomoci tekutého dusiku, nésledné lyofilizovany a analyzovany v suchém stavu.

4.3.2 Agarozové gely s pridavkem polyelektrolytu
Byly ptipraveny agar6zové gely s pifidavkem elektrolytu. Elektrolyty, alginat sodny
a polystyrensulfonat sodny, byly pfipraveny ve form¢ roztokti o koncentraci 1 g/l a poté byly
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gely ptipraveny podle Tabulka 1 a postupu, ktery byl shodny s postupem pro Agaroézové gely
bez pridavku polyelektrolytu.

Tabulka 1: Navazky a objemy pro pripravu agarozovych gelu s polyektrolyty

elektrolytu [%] agarozy [%] agarozy [g] elektrolytu [ml] vody [ml]
0.002 1 0,1 0,2 2,8
0.005 1 0,1 0.5 9,5
0,01 1 0,1 ! 9
0,1 1 0.1 10 0

4.4 Strukturni analyza agar6zovych geli

Vytvotené gely byly podrobeny dikladné strukturni analyze v obou forméach — ve formé
hydratovanych 1 suchych geli. Cilem bylo ziskat detailni informace o vnitini struktuie
vybranych gelti a nasledné ziskané udaje pomoci riiznych technik porovnat jak v rdmci riiznych
kompozic gelu, tak i mezi vlhkou a suchou formou gelu.

Hydratované 1 suché formy gelti byly zkouméany pomoci pfimych vizualiza¢nich metod.
Mezi ty byly do této prace zvoleny skenovaci elektronova mikroskopie, kterou byly pozorovany
gely v suché formé&, a kryo-skenovaci elektronova mikroskopie, kterd umoziiuje pozorovat
vzorky v hydratovaném stavu po jejich fixaci mrazem. Jako nepiima metoda pouzita pro suché
vzorky, byla zvolena rtutova porozimetrie. Pro nepfimou strukturni analyzu hydratovanych
vzorkil byla pouZita turbidimetrie.

4.4.1 Primé metody

Pro pozorovani suchych forem gelti byl vyuzivan skenovaci elektronovy mikroskop ZEISS
EVO LS 10, ktery se nachazi na fakulté chemické VUT a pro pozorovani hydratovanych forem
geltl byl vyuzit kryo-skenovaci elektronovy mikroskop Magellan 400 nachazejici se Ustavu
ptistrojoveé techniky Akademie véd v Brné.

4.4.1.1 Skenovaci elektronova mikroskopie

Pro ziskani snimkii pomoci skenovaci elektronové mikroskopie, byly hydrogelové vzorky
vysusSeny. Tento proces probihal ponofenim vytvoreného hydrogelu do tekuté¢ho dusiku, kde
byl ponechan n¢kolik minut a nasledné¢ byl zmraZeny vzorek co nejrychleji pifesunut
do lyofilizatoru. Po sublimaci vzorku v lyofilizatoru byla ¢ast suchého gelu vytiznuta a tato ¢ast
byla pokovovéna a pozorovana pod mikroskopem.

4.4.1.2 Kryo-skenovaci elektronova mikroskopie

Kryo-skenovaci elektronovd mikroskopie umoziuje pozorovani hydratovanych vzorki
na zékladé jejich kryogennich fixaci, ¢imZ by nemélo dochazet k takovému poSkozeni vzorkd,
ke kterym dochazi pfi suSeni a naslednému vzniku strukturnich artefakt. Pfiprava vzorki
probihala vysokotlakym mraZenim a naslednym pozorovanim na Ustavu piistrojové techniky
Akademie véd v Brné. Gel byl pfipraven podle postupu uvedeného v kapitole 4.3.1 a 4.3.2
a nasledné byl horky agar6zovy roztok nalit na terCiky. TerCiky s gelem byly vlozeny do
vysokotlakého chladice Leica EM ice, kde byly vzorky zafixovany. Nésledné se jiz takto
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piipravené vzorky po celou dobu az do pozorovani uchovavaly pii teploté tekutého dusiku. Kde
se terCiky oteviely, povrch gelu byl upraven skalpelem a vzorek byl piesunut do kryo-
skenovaciho elektronového mikroskopu, kde doslo k samotnému pozorovani a fotografovani.

4.4.2 Nepiimé metody
Jako pouzité nepfimé metody byly jiz vySe uvedeny turbidimetrie (pro strukturni analyzu
hydratovanych vzorkl) respektive rtutova porozimetrie (analyza suchych vzork).

4.4.2.1 Turbidimetrie

Pti méfeni pomoci turbidimetrie bylo zméfeno, jaka ¢ast paprsku prosla vzorkem a jaka cast
byla rozptylena. Podle ¢lanku od Aymadra a spol. existuje zavislost mezi vinovym exponentem
a korela¢ni délkou, ktera je ptimo umérna velikosti port [54].

Ptipravené horké agard6zové roztoky byly nality do plastovych kyvet, kde byly gely
odplynény a po jejich zatuhnuti byla urcena jejich turbidita piepoctem z absorpéniho spektra
v rozsahu vinovych délek 700—-800 nm na UV-VIS spektrofotometru Hitachi.

Pro vypocet turbidity z naméfené absorbance byl pouzit vzorec (2.). Poté byla vynesena
zavislost logaritmu turbidity na dekadickém logaritmu vlnové délky a ze smérnice této
zéavislosti byla ziskana hodnota vlnového exponentu. Z hodnot vlnového exponentu byla
nakonec vypoctena korelacni délka na zékladé€ zavislosti uvedené na Obr. 7. Korelaéni délka je
pfimo tmérna velikosti pora.
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Obr. 7 : Graf zavislosti vinového exponentu na korelacni délce dle Aymarda [54]

4.4.2.2 Rtut'ova porozimetrie

Pomoci rtutové porozimetrie byla analyzovana velikost pért v suchém stavu. Gely byly
piipraveny podle postupu v kapitole 4.3.1 a 4.3.2. Lyofilizovany vzorek byl vloZzen do méfici
cely. Z méfici cely byl evakuaci odstranén vzduch a zbytkova vlhkost a byl vytvofen velmi
nizky tlak, diky kterému byly z pdérovitého materialu vypuzeny vzduchové bublinky, které by
naruSovaly méfeni. Poté se cela, stale se snizenym tlakem, obsahujici vzorek zcela naplnila
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rtuti. Nasledné byl pomalu zvySovan tlak a timto zptisobem se rtut’ dostavala do pora, kam byla
tlacena tlakem. Z aplikovaného tlaku a objemu rtuti byla nasledné sestrojena distribucni kivka
velikosti port ve struktute vzorku.

4.5 Alginatové gely

Dal§im typem hydrogelt,, kterymi se tato prace zabyvala (ve spolupraci s Akademii véd CR)
byly gely na bazi alginatu. Tyto gely byly pfipravovany za rtiznych podminek se snahou zménit
jejich  porovitost. Jednoduchymi metodami byl zjiStovadn rozdil ve struktufe geld
pfipravovanych za rtiznych podminek.

Alginatové gely byly piipraveny podle nésledujiciho postupu. Bylo rozpusSténo potiebné
mnozstvi alginatu sodného v deionizované vod¢ pro vytvoteni 2% roztoku. Dale byl pfipraven
1% roztok chloridu vépenatého v deionizované vodé. Alginatovy gel byl vytvofen pfilitim
25 ml roztoku chloridu vépenatého k 25 ml roztoku algindtu sodného. Smichané roztoky se
ponechaly 20 minut stat pii pokojové teplote, aby proces gelace prob¢hl v celém objemu.

Pro studium vlivu pH a iontové sily na strukturu vzniklého gelu byla nasledné pfipravena
série vzorkll dle Tabulka 2. Podminky pro rizné pH byly upraveny pomoci roztoku HCI
a roztoku NaOH pomoci nichz byla upravena hodnota pH v roztoku alginatu a roztoku CaCl,
na danou hodnotu. Pro rGznou iontovou silu bylo do roztokd pfed smichanim ptidano
vypocitané mnozstvi NaCl a rozmichano do uplného rozpusténi.

Takto ptipravené vzorky poté byly podrobeny analyze v hydratovaném stavu anebo byly
zmrazeny pomoci tekutého dusiku a nésledné lyofilizovany a analyzovany v suchém stavu.

Tabulka 2 : Podminky zvolené pri tvorbe alginatového gelu

4
pH 7
9
) . 0,1M
1onj:ova 0.15M
sila
03 M

4.5.1 Reologie

Metoda reologie byla pouzita na stanoveni mechanickych vlastnosti pouze u alginatovych
hydrogeli, protoze v piipadé agarézovych hydrogeli byla podobna reologickd studie
realizovana v piedchozi praci [55]. V nasem ptipad¢ byla pouZzita metoda deska-deska. Piistroj
byl nastaven a vzorek byl nadavkovan na stacionarni desku a na néj byl ptilozen senzor. Poté
byl vzorek upraven, aby nevyc¢nival z méficiho senzoru, a tim nedochdzelo k ovliviiovani
meéieni nedeformovanymi ¢astmi vzorku. Nasledné se vzorek zaképl silikonovym olejem, aby
nedoslo k vysouSeni v pritbéhu méteni. Byl pfilozen méftici nastavec (solvent trap) a méteni
bylo zah4jeno. Pied kazdym métenim probihal conditioning step pfi kterém doslo k uklidnéni
vzorku. Poté jako prvni probihal amplitudni test, ze kterého byla zjisténa linearné viskoelasticka
oblast. Nasledn¢ byla z této oblasti vybrana hodnota (v nasSem ptipad¢ 0,1%) a probéhlo
frekvencni méfeni.
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4.5.2 Strukturni analyza

Ke strukturni analyze alginatovych gelii byla jako prvni metoda vybrdna metoda skenovaci
elektronové mikroskopie, z diivodu pfimé vizualizace vzorkl a snadnéj$i dostupnosti techniky
na fakulté. Vzorek pro SEM je nutno mit ve vysuseném stavu. Pfed samotnym pozorovanim
byl tedy nejprve urcen obsah susiny.

Stanoveni obsahu suSiny ve vzorku je jeden ze zadkladnich charakteriza¢nich postupt. Pti
stanovovani suSiny alginatovych gelli byl vytvofeny alginitovy hydrogel ponechan pfi
laboratorni teploté. Po vysuSeni byl povrch Petriho misky a vysuSeného gelu pokryt bilou
filmovou vrstvou s viditelnymi krystaly, které s nejvétsi pravdépodobnosti vypovidaly o
piebytecné soli. Z toho diivodu bylo provedeno i odsoleni hydrogelu a jeho nasledné vysuseni.
Odsolovani probihalo louhovanim hydrogelu v deionizové vode. Voda byla ménéna kazdy den
a pi1 kazdé vyméné byla métena jeji vodivost. Poté co vodivost klesla na hodnotu vodivosti
deionizované vody, bylo odsolovéani ukonc¢eno.

Neodsoleny i1 odsoleny hydrogel byl nasledné pozorovan pomoci SEM, ptiprava vzorku na
SEM spocivala v rychlém zmrazeni vzorku v tekutém dusiku a nasledné lyofilizaci.
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5 VYSLEDKY A DISKUZE
5.1 Struktura gelii na bazi agarozy

5.1.1 Kryo-skenovaci elektronova mikroskopie

Na fotografiich Obr. 8, Obr. 9 a Obr. 10 jsou vzorky agar6zovych hydrogelt bez 1 s ptidavkem
polyelektrolytl, které byly vysokotlace zmraZeny a pozorovany pomoci kryo-skenovaciho
elektronového mikroskopu Magellan 400 na UPT Akademie véd CR v Brné.

Pti porovnani fotografii gelli pfipravenych z riizn€ koncentrovanych roztokii agardzy na Obr.
8 se pti nejmensim piiblizeni povrch hydrogelu jevi jako celistva hladka plocha bez port, ktera
je naruSena pouze nerovnostmi povrchu hydrogelu. Pti vétSim ptibliZzeni se u 0,5% a 1% gelu
zacinaji objevovat drobné obrysy porti, ovSem u 2% a 4% je stale vidét pouze celistva plocha
bez jakykoliv ndznaki pori. Po dal§im zvétSeni se pory zacinaji objevovatiu 2% gelu, ale u 4%
nadale neni mozné pozorovat zadné pory. Pii nejvetsim zvétSeni je u 0,5% a 1% gelu zcela
jasné viditelna struktura pora. U 2% je mozno trochu vidét pory ale u 4% je nadale vidét pouze
celistvy a hladky povrch. Z téchto snimka vyplyva, Ze se zvySujici se koncentraci agardzy
dochazi ke vzniku mensich pora. To potvrzuje ocekavani, protoze vyssi koncentrace gelotvorné
sloZky je spojena s vyssi hustotou sitovani.

Pokud porovname fotografie agar6zovych gela s riiznymi ptidavky alginatu na Obr. 9, tak
pfi nejmensim piiblizeni miZeme vidét u vSech pridavki alginatu, Ze doslo k pomérné velkému
vzniku artefakt (tvofenych pravdépodobné krystalky oddélené vody) a povrch se jevi jako
hladky, bez port ¢i jejich obryst. Pii pfiblizeni jsou pory viditelné jako malé, nevyrazné tecky,
ale pouze u nejmensiho ptfidavku alginatu. Po dalsim zvétSeni je mozné vidét pory jak
u 0,005 hm. % tak 10,01 hm. %. A ani nejvétsi zvétSeni nam neumoziuje vidét poéry u 0,1 hm. %
pfidavku alginatu. Z téchto mikrofotografii lze vyvozovat, Ze pii ptidavani vétSiho mnozstvi
alginatu dochézi k tvorbé mensich pori. Pii porovnani agarozového gelu s alginatem a Cistého
agardzového gelu o stejné koncentraci (Obr. 8) je taktéz vidét, ze pridavek polyelektrolytu
mirn¢ ovlivituje velikost pora, v tomto piipad€ se mize jednat o artefakt pouzité metody.

Na fotografiich agar6zovych gell s piidavky PSS, které jsou na Obr. 10, mizeme vidét, ze
pii nejmensim piiblizeni neni mozno vidét zadné detaily struktury gelu, a 1ze pouze vidét rizné
nerovnosti a artefakty, které se vytvorily na gelu, béhem procesu vysokotlakého mrazeni. Pii
dalSim pftiblizeni se povrch stale jevi jako hladky. Tento trend ziistavd az do maximalniho
ptibliZeni, kde jsou pory viditelné pouze u gelu s ptidavkem 0,001 hm. % PSS. Na rozdil od
Obr. 9, kde byla velikost pora nejvétsi pii nejmensim piridavku alginatu, 1 v tomto pfipad¢ se
muze jednat o artefakt metody ¢i nedostate¢ny ¢as sublimace.

Pfi pozorovani pomoci metody kryo-SEM se potvrdilo, ze je mozné s jeji pomoci
vizualizovat vnitini strukturu gelu bez potieby jeho vysuSeni. Taktéz se ukazalo, Ze strukturu
u studovanych materialii daleko vice ovliviiuje koncentrace gelotvorné slozky nez minoritni
piidavek polyelektrolytii. V1iv polyelektrolytli na strukturu gelu se zacal projevovat az pfi
nejvyssi pouzité koncentraci.
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Obr. 8 : Fotografie porizené pomoci kryo SEM pro agarozove gely o rizné koncentraci pvi riizném zvétSeni
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1% agarézovy gel s
pfidavkem 0,002 hm. %
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pfidavkem 0,01 hm. %

1% agardzovy gel s
pfidavkem 0,1 hm. %

alginatu

alginatu

alginatu
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Obr. 9 : Fotografie porizené pomoci kryo SEM pro agardzové gely s riiznou koncentraci algindtu pri rizném zvétsent
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1% agardzovy gel s 1% agarézovy gel s
pfidavkem 0,01 hm. % pfidavkem 0,002 hm. %
PSS PSS

1% agardzovy gel s
pridavkem 0,1 hm. %

200 um 40 um 20 um 5 um

Obr. 10 : Fotografie porizené pomoci kryo SEM pro agarozové gely s riiznou koncentraci PSS pri riizném zvétseni
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5.1.2 Turbidimetrie

U ptipravenych hydrogeli bylo zméteno adsorpéni spektrum v rozsahu 400-800 nm (Obr. 11).

Podle postupu popsaného v kapitole 2.3.2.3, byla nasledn€ dopocitana velikost pori

1,2

1

8 0,8

.§ —0,5% agarozovy gel

g 0,6 ———1%agardzovy gel
< 2%agarozovy gel

04
4% agarozovy gel

0,2

400 450 500 550 600 650 700 750
vinova délka

Obr. 11 : Absorpcni spektrum agarozovych gelit o riizné koncetraci

Tabulka 3 : Hodnoty vinového exponentu a velikosti porit pro agarozové gely o riizné koncentraci

Vzorek ez;‘;z:i ¢ Velikost poru [pum]
0,5 hm.% agar6za -2,651 0,295
1 hm.% agardza -2,8557 0,152
2 hm.% agardza -3,3158 0,045
4 hm.% agardza -3,7936 0,016

Pti pohledu na velikost porti (Tabulka 3) u agar6zovych geli o rizné koncentraci 1ze vidét
vyrazny vliv koncentrace na velikosti pord. Tuto skute¢nost podporuji 1 snimky z kryo-SEM,

na kterych je taktéz vidét zmenSovani pora s rostouci koncentraci.
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Tabulka 4 : Hodnoty vinového exponentu a velikosti porii pro agarozové gely s riiznymi pridavky

polyelektrolytii
Vzorek e;][l)z?n:fl ¢ Velikost poru [pum]
1 hm.% aga + 0,002 hm.% PSS -2,620 0,330
1 hm.% aga + 0,005 hm.% PSS -2,545 0,436
1 hm.% aga + 0,01 hm.% PSS -2,677 0,269
1 hm.% aga + 0,1 hm.% PSS -2,657 0,289
1 hm.% aga + 0,002 hm.% alg -2,674 0,272
1 hm.% aga + 0,005 hm.% alg -2,720 0,233
1 hm.% aga + 0,01 hm.% alg -2,642 0,304
1 hm.% aga + 0,1 hm.% alg -2,699 0,249

Velikost pérti pro agarézové gely s pridavky polyelektrolyti (Tabulka 4) kolisd a pfi
porovnani s fotografiemi ziskanymi pomoci kryo-SEM je velikost port vétsi. Moznym
vysvétlenim je, Ze se svétlo dopadajiciho paprsku pii métfeni rozptyluje nejen od agardézovych
fetézcll tvotici pory, ale taktéz od fetézch polyelektrolyti, které jsou mezi nimi propleteny. Tim
je zpluisobena zména tvaru absorp¢niho spektra

5.1.3 Skenovaci elektronova mikroskopie

Na fotografiich na Obr. 12, Obr. 13 a Obr. 14 jsou vzorky vysuSenych agar6zovych hydrogelt
bez 1 s ptidavkem polyelektrolyt. Vytvotené agarozové hydrogely byly ponoteny do tekutého
dusiku na nékolik minut, dokud nedoslo k plnému zmrznuti a poté byly mrazové vysuSeny
pomoci lyofilizatoru VirTis BenchTop K na fakulté¢ chemické VUT. Poté byly pokovovany
a pozorovany pomoci skenovaciho elektronového mikroskopu ZEISS EVO LS 10 na fakulté
chemické VUT.

Pti porovnani fotografii na Obr. 12, které zachycuji vysuSené gely pfipravené z rtizné
koncentrovanych roztoki agardzy je patrné, Ze struktura gelu neni homogenni a lisi se podle
mista, ze kterého je Cast gelu odebrana na pozorovani. U 0,5% a 1% gelu Ize vidét velké
mnozstvi artefaktl, ve form¢ potrhané struktury, coz miize byt zpisobené tim, Ze se tato ¢ast
gelu nachédzela na okraji a pfi pfesunu mimo tekuty dusik doSlo k rozmrznuti a poté
k naslednému pomalému mrznuti. Pfi dalSim ptiblizeni je u 0,5% vidét zblizka artefakt, u 1%
se zacinaji objevovat drobné pory. U 2% a 4% se povrch jevi zcela hladky bez naznakl pori.
Pti dalsim zvétSeni se u 0,5% a 1% ukazuje zcela jasna a husta porovita sit’ a u 2% a 4% je pii
detailnim pohledu mozné vidét malé pdry. Pii nejvetsSim ptiblizeni jsou u 0,5% a 1% jasné vidét
pory, které maji velikost zhruba v jednotkach pm na rozdil on 2% a 4% kde maji viditelné pory
velikost v desetindch pm. Pfi porovnani fotografii, ziskanych pomoci kryo-SEM a SEM lze
konstatovat, ze u vysuSeného gelu jsou poéry vétsi nez v hydratovaném stavu.

Na Obr. 13 , na kterém jsou uvedeny fotografie agar6zovych gelil s riznymi piidavky
alginatu, je pfi nejmensim piiblizeni jasné€ vidét hladky povrch, ktery je misty narusen malymi
artefakty. Na dal§$im pfiblizeni je u 0,002 hm. % vidét hladky povrch, u 0,01 hm. % se na
povrchu vyskytuji velké pory, které zieymé vznikly potrhanim mensSich port béhem piechodu
z hydrogelu na suchy gel. Také je u 0,01 a 0,1 hm. % vidét dvojce vytlacenych prohlubin, které
pravdépodobné vznikly pii prenaseni vzorku pomoci pinzety. Pfi dalSim piiblizeni se u vSech
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koncentraci algindtu objevila hustd porovitd sit’, kterd vykazuje trend, Ze se zvySujici se
koncentraci polyelektrolytii se pory zvétSuji. Po nejveétsim zvetSeni se ovSem tento poznatek
nepotvrzuje a dle snimkt se pory jevi jako ptiblizné stejné velké. Velikost a distribuce porti je
srovnatelna s Cistym 1% agar6zovym gelem, ktery je zobrazen na Obr. 12. Pokud porovname
velikost port viditelnych pomoci kryo-SEM a SEM tak je na prvni pohled zifejmé, Ze v suchém
stavu je velikost port vétsi nez v hydratovaném.

Pfi porovnani fotografii na Obr. 14, na kterych je vidét agar6zovy gel s riznymi piidavky
PSS, je opét vidét, jak je pozorovani vzorkl gelll zavislé na misté, ze kterého je ¢ast urCend
naproti tomu u nejvyssiho obsahuju PSS se nachézi artefakty, které porusSuji strukturu povrchu.
Pti ptiblizeni se povrch u vSech obsahti PSS jevi jako hladky a celistvy. Prohlubeii u 0,1 hm. %
PSS ziejmé vznikla poni¢enim pomoci vypaleni paprskem elektront, a tudiZ se jedna o artefakt
pouzité metody pozorovani. Po dal$im pfibliZeni je na vSech snimcich vidét sit’ port, které se
zvetSuji se zvySujicim se obsahem PSS. Pfi nejdetailnéjSim piiblizeni jsou péry jasné vidéet
a znovu je vidét trend zvétSujicich se porti se zvySujicim se obsahem polyelektrolytl, v tomto
piipadé€ PSS. Po porovnani fotografii gelt ziskanych kryo-SEM a SEM, lze konstatovat, ze pory
viditelné na snimcich SEM jsou fadove vEtsi nez ty na snimcich kryo-SEM.

Po porovnani ziskanych snimkt se ukéazalo, Ze rychlym mrazenim pomoci tekutého dusiku,
jsme schopni se dopracovat ke struktute, kterd je pomérné vérnou ilustraci toho, jak vypada
vnitini struktura gelu. Musime dbat na to, kterou ¢ast suché formy gelu pozorujeme (artefakty)
a napft. vliv transferu z tekutého dusiku do lyofilizatoru, kdy dochazi k rozmrzani a znovu
mrznuti gelu a tim ke vzniku dalSich artefaktli (nejvétsi vliv na nejméné hustou sit” agarozy).
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I 1% agarozovy gel

ovy ge

2% agaroz

4% agarozovy gel

1000 um 50 um 10 um

Obr. 12 : Fotografie porizené pomoci SEM pro agarozove gely o riuzné koncetraci pri riizném zvétseni
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1% agarozovy gel s
pridavkem 0,002 hm. %
zinatu

1% agardzovy gels
pfidavkem 0,01 hm. %
algindtu

1% agardzovygel s
pridavkem 0,1 hm. %

50 um 10 pm 5 um

Obr. 13: Fotografie porizené pomoci SEM pro agarozové gely s riznou koncentraci alginatu pri riizném zvétSeni
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1% agarozovygels
pfidavkem 0,002 hm. % PS!

1% agarézovy gel s

pfidavkem 0,01 hm, % PSS

1% agarézovygels
pfidavkem 0,1 hm, % PSS

50 um 10 um

Obr. 14 : Fotografie porizené pomoci SEM pro agarozové gely o rizné koncetraci PSS pri riizném zvétseni
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5.1.4 Rtut'ova porozimetrie

Hlavni vyhodou zisku suché formy gelu, jehoZ struktura dle fotografii ze SEM dobfe ilustruje
strukturu pavodniho hydratovaného gelu, je to, ze mizeme nasledné tyto suché vzorky podrobit
nepiimym porozimetrickym metodam, napft. rtut'ové porozimetrie.
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Obr. 15 : Distribucni kifivka priméri pori pro ruzné koncentrace agarozy

Z grafu ziskaného pomoci rtutové porozimetrie (Obr. 16) vyplyva, ze se u 0,5 a 1%
agardzového gelu se nachdzi mnozstvi pora s velikosti v desitkdch um a se snizujici se velikosti
pori roste 1 jejich zastoupeni ve struktufe gelu. Naproti tomu z grafu vyplyva, ze u 2% a 4%
agardzového gelu by se mélo nachéazet velké mnozstvi mensich port, ovSsem tyto piky spise
znamenaji zborceni vnitini struktury gelu zplisobené tlakem rtuti. Nejvetsi pory, které jsou
nejvice vidét u 0,5% a 1% agardzy, budou s nejveétsi pravdépodobnosti odpovidat artefaktiim —
souhlasi s vysledky, které jsme ziskali pomoci SEM.
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Obr. 16 : Distribucni kifivka prioméri porii pro 1% agarozovy gel s ruznymi pridavky alginatu

Pti porovnani vysledki pro agarézovy gel s riznymi ptidavky alginatu (Obr. 16), se
vysledky pro ptidavky 0,01 a 0,1 hm. % jevi jako spravné a vyplyva z nich, Ze se v suchém gelu
nachdzi nejvyssi mnozstvi port s velikosti v fadech desitek pm. Pro ptidavek 0,002 hm. %
distribu¢ni kiivka vypovida, ze se v gelu pory s velikosti desitek um skoro nevyskytuji, ale
nachazi se v ném pory mensi.
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Obr. 17 : Distribucni kifivka priméri porii pro 1% agarozovy gel s ruznymi pridavky PSS
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Distribu¢ni kiivka (Obr. 17) pro ptidavek PSS 0,1 hm. % zjevné€ podlehla chybé méfeni, ¢i
mohl byt na méfeni pouzit nevhodny kousek suchého gelu, ktery mohl byt zatizen poni¢enim
struktury zptisobené mrazenim hydrogelu podle porovnani s fotkami z kryo SEM a SEM
a s distribu¢nimi kfivkami pro alginat. Distribu¢ni kfivky pro zbylé dva ptidavky PSS udavaji
nejveétsi zastoupeni pora s velikostmi v fadech desitek pum.

Vsechny métfeni pomoci rtutové porozimetrie mohou byt zatizeny chybou méfeni, a to
z diivodu deformace vzorku béhem méteni, kdy se vnitini struktura gelu vlivem tlaku rtuti borti
a znehodnocuje (viz Obr. 18). Tato metoda je tedy pouzitelna spiSe pro co nejhustsi a nejméné
kiehké sité (v naSem piipade 4% agardza), nebo pouze pro charakterizaci nejvétsich pora.
Struktura geld na bazi alginatu

Obr. 18 : Vzorek suchého gelu A) pred mérenim B) po mereni pomoci
rtutové porozimetrie

5.2 Alginatové gely

Vyzkouseli jsme metodiku analyzovani vnitini struktury na agarézovém typu gelu, a nasim
dalsim cilem bylo vyzkouset, zda to, co jsme zjistili se d& pfenést na Uplné jiny typ gelu —
alginatovy. V této praci jsme se zaméfili na rizné obmény postupu (vliv pH, iontové sily) a na
to, jak tyto obmény ovliviuji strukturu a dal$i vlastnosti (napt. mechanické), které s touto
strukturou souvisi.

5.2.1 Reologie

Alginatové gely, které byly piipraveny za riznych podminek (viz Tabulka 2), byly zkoumany
pomoci reologie, aby bylo zjisténo, jak se méni jejich mechanické vlastnosti v zavislosti na
podminkach piipravy. Byly provedeny amplitudové (strain sweep) (Obr. 19) a frekvencni
(frequency sweep) (Obr. 20) testy. Z obou meéfeni byl zjistén jejich viskozni modul G"
a elasticky modul G’ a nésledné 1 komplexni modul |G*|.

Amplitudovy test je zavislost viskoelastickych modulti na amplitudé deformace pii
konstantni frekvenci oscilaci senzoru. Z grafu pro alginatovy hydrogel pfipraveny za
normalnich podminek (Obr. 19) je vidét, Ze oblast LVO (linearn¢ viskoelastickd oblast) je
ptiblizné do hodnoty 1 % a v této oblasti pievlada elasticky modul. Tento trend byl pozorovan
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u vSech vzorki a pro tuto oblast byly pro jednotlivé vzorky nasledné vypocteny a porovnany
hodnoty komplexniho modulu |G|.

Frekvencni test zobrazuje zavislost viskoelastickych modulll na frekvenci oscilaci senzoru
pii konstatni amplitudé¢ deformace (zvolend na zakladé amplitudového testu). Na modelovém
piikladé€ pro algindtovy gel za normalncih podminek (Obr. 20) mizeme vidéet typicky pribeh
pro gely. Pii nizkych (zde velmi nizkych) frekvencich oscilace se projevuje viskozni charakter,
se zvysujici se frekvenci dochazi k tzv. cross-overu, kdy se kiivky protnou a nasledné pti vyssi
frekvenci uz prevlada elasticky modul. Tento trend byl pozorovéan u vSech vzorki. Pro bod
cross-overu byly nasledn& vypoéteny a porovnany hodnoty komplexniho modulu |G|
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Obr. 19 : Graf'vysledkii Strain sweep mereni pro alginatovy gel
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Obr. 20 : Graf'vysledkii frequency sweep pro algindtovy gel
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Obr. 21 : Graf hodnot komplexnich modulii |G| stanovenych jako priimér
hodnot v LVO pro Strain sweep
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Obr. 22 : Graf hodnot komplexnich modulii |G"| pro Frequency sweep v bodé
cross-overu

Pti porovnani komplexniho modulu |G*| u alginatovych geli na Obr. 21 a Obr. 22,
pripravenych za riznych podminek podle Tabulka 2. Podle ziskanych hodnot miizeme urcit,
ktery ze ziskanych gell je nejrigidnéjsi. Z porovnani vykazuje nejvyssi tuhost alginatovy gel
piipraveny v roztocich o pH 9, kdy je hodnota jeho komplexni modul vice nez dvojnasobna
oproti druhému nejstabiln¢jsSimu gelu. Na zakladé¢ téchto vysledki 1ze usoudit, ze v zavislosti
na jejich rozdilnych mechanickych vlastnostech se bude lisit 1 jejich vnitini struktura.

37



5.2.2 Strukturni analyza alginatovych geli
U geli na bazi alginatu byla zji§tovana také suSina (viz Tabulka 5) pro vzorek s obsahem soli
1 pro vzorek, ktery byl odsolen podle postupu v kapitole 4.5.2.

Tabulka 5 : hmotnosti gelit a procentualni zastoupeni susiny

hydrogel [g] Suchy gel [g] Susina [%]
Se soli a) 11,652 0,257 2,21
Se soli b) 11,5 0,245 2,13
Bez soli a) 2,6315 0,0181 0,69
Bez soli b) 1,7853 0,0149 0,89

Pfi porovnani ziskanych hodnot susiny, kdy byl pozorovan velky rozdil v obsahu susiny ve
vzorku, bylo provedeno pozorovani pomoci SEM. Na Obr. 23 mizeme pozorovat alginatovy
gel, ktery nebyl nijak upravovdn. Na snimku nemiZeme pozorovat jeho vnitini strukturu
a nejsou vidét ani zadné obrysy port. Pokud se ovSem podivame na Obr. 24, na kterém je

alginatovy gel, ktery byl odsolen, tak jiz miiZeme pozorovat pory a vnitini strukturu gelu.

iY,,?"‘?"’

7 EHT = 15.00 kV Signal A= SE1

SEM 100 um "~ I Probe= 330 pA
EVO LS 10 pm WD = 10.0 mm Image Pixel Size = 2.938 pm Width = 3.009 mm ZEISX
1024 * 768 Mag= 100 X Chamber = 3.84e 003 Pa High

Obr. 23 : Fotografie neodsoleného alginatového gelu porizena pomoci SEM
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SEM 100 um* EHT = 15.00 kv Signal A= SE1. | Probe = 300 pA
EVO LS 10 wm WD = 10.0 mm Image Pixel Size = 2.938 pm Width = 3.009 mm ZEISN
1024 * 768 Mag= 100 X Chamber = 2.62e 003 Pa High

Obr. 24 : Fotografie odsolen¢ho alginatového gelu porizena pomoci SEM
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6 ZAVER

Cilem této prace bylo vyzkouset na modelovém gelovém systému, zda pii suSeni hydrogelu
dochazi, a pokud ano, tak k jakym zménam, které ovliviiuji vnitini strukturu gelové systému.
Jako modelovy hydrogelovy systém, ktery se nasledné susil, byly zvoleny agar6ézové gely
s riznou koncentraci a rovnéz agarézové gely s riznymi piidavky polyelektrolytd. Pro
charakterizaci vnitini struktury byly vyuzity techniky ptimé strukturni analyzy (SEM a kryo-
SEM) a neptimé strukturni analyzy (rtutova porozimetrie, turbidimetrie). Struktura vzork byla
zkoumana ve formé¢ hydrogelu (kryo-SEM, turbidimetrie) a suché formy gelu (SEM, rtutova
porozimetrie).

Struktura agar6zovych hydrogelli, bez pifidavku 1 s pfidavkem polyelektrolyti, byla
pozorovana pomoci techniky kryo-SEM. Pfi porovnani snimka cisté agarézy o razné
koncentraci byla potvrzena teorie, Ze se zvySujici se koncentraci agardzy se zmensuje velikost
pori. Pfi porovnani agar6zovych geli s piidavky riznych koncentraci polyelektrolyth
dochazelo k jevu, kdy v gelech s vy$§im obsahem polyelektrolyti dochazelo ke vzniku mensich
pori. Muze jednat o artefakty metody, a nebo také o trend, ktery se pii vysSich koncentraci
polyelektrolytl objevuje.

Pfi pozorovani struktury suchych forem agarézovych gelti, bez 1 s piridavkem
polyelektrolytl, byla vyuzita technika SEM. Po porovnani jednotlivych fotek agarozovych gela
s ruznou koncentraci byla taktéZ potvrzena teorie, Ze se zvySujici se koncentraci agarozy se
snizuje velikost port. Po porovnani fotek agardzovych gelt s pfidavky polyelektrolyta se
u alginatu potvrdilo, Ze ptfidavani polyelektrolytii do gelu nema vliv na jeho vnitini strukturu.
OvSem u PSS se pory u nejvétsi koncentrace PSS jevi jako vétsi. MoZznym vysvétlenim je vznik
artefaktd pti suSeni gelu, kdy mtize dojit k naruSeni vnitini struktury.

Pti porovnani fotografii agar6zovych gell ziskanych technikou kryo-SEM a SEM je jasné
vidét, ze pii suSeni hydrogelu dochéazi k ur¢itému poniceni vnitini struktury gelu, a péry jsou
ve vysuseném stavu veétsi, nez byly v pivodnim hydrogelu. K zamezeni poruseni vnitini
struktury gelu, je zapotiebi optimalizovat zptisob suSeni, aby nedochézelo ke zvétSovani pora.

Pokud porovname hodnoty velikosti pora u agarézovych hydrogelt ziskané pomoci kryo-
SEM a turbidimetrie, tak zjistime, Zze ob¢ metody vykazuji velikost port ve stovkach nm. Obé¢
tyto metody spolu vzdjemné koreluji. Metoda zjisStovani velikosti port pomoci turbidimetrie
neni zcela presnd, ale pro zjisténi velikosti pora fadové je dostacend. Pro detailnéjsi ovéteni
velikosti port je technika kryo-SEM piesnéjsi, ale ovSem méné dostupna.

Pro agar6zové gely v suchém stavu byla pouzita technika SEM a rtutova porozimetrie. Pti
porovnani vysledkl z obou metod, jsme dosli k zaveru, Ze se obé metody fadove shoduji, ovsem
pfi zjiStovani velikosti pori pomoci rtutové porozimetrie dochdzi k destrukci vzorku,
a pusobenim tlaku se borti vnitini struktura gelu jiz béhem méfeni, a proto nekteré vysledky
mohou byt zatizeny touto chybou.

Pti charakterizaci mechanickych vlastnosti alginatovych geli pomoci reologie, bylo
zjisténo, Ze gely, které byly pfipraveny v kyselém prostiedi, jsou nejrigidnéjsi a z téchto
vysledkil se d4 odvozovat, Ze pii rozdilnych mechanickych vlastnostech, se bude liSit i1 vnitini
struktura gelll pfipravenych za riznych podminek. Diky poznatklim ziskanych pomoci susiny
a nasledného pozorovani pomoci SEM bylo zjiSténo, Zze pokud bychom chtéli do budoucna
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pozorovat vnitini strukturu alginatovych geli, budeme muset nejdiive ptistoupit k odsoleni
hydrogelu.

Znalost vnitini struktury gelu a velikosti porii u hydratovanych gelt, tak i u suchych forem
gell, bude do budoucna velmi cenéna, a to z ditvodu, ze gely ve vSech svych formach nachéze;ji
vice a vice moznosti vyuZziti ve vS§ech moznych aplikaci.
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8 POUZITE ZKRATKY

Kryo-SEM - kryo skenovaci elektronova mikroskopie
SEM - skenovaci elektronovd mikroskopie

TEM - trasmitni elektronova mikroskopie

BET analyza — Brunauer—-Emmett—Teller analyza
UPT AV - Ustav piistrojové techniky akademie véd
PSS — polystyren-sulfonat sodny

ZIF — zeolitické imidazolatové struktury

LVO - linearnég viskoelasticka oblast
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Obr. 25 : Linearizovana absorpcni spektra pro agarozové gely o riizné koncetraci
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