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ABSTRAKT
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Kandidat: Karolina Valikova
Skolitel: doc. RNDr. Milan Dittrich, CSc.
Nazev diplomové prace: Formulace a studium protimikrobniho pfipravku

V piedlozené diplomové préci je prezentovan literarni prehled vybranych vlastnosti
nanocastic stiibra. Jsou popsany zplsoby méfeni jejich velikosti, pficemz je znacna
pozornost vénovana foton korelaéni spektroskopii (PCS), kterda byla pouzita
V experimentalni ¢asti této diplomové prace. Jsou nastinény rizné metody syntézy
nanocastic stiibra. Dalsi ¢ast textu je zaméfena na vyuziti nanocastic stfibra v oblastech
tykajicich se lidského zdravi — hlavn€ pro Gcely mediciny, dezinfekce a jako slozka
kosmetickych ptipravkd. Jsou rovnéz diskutovany mozné toxické ucinky nanocastic
stiibra na lidsky organismus.

urenych k tvorbé ptipravkill, jednak moznosti pfistroje zaloZeného na metodé¢ PCS
mefit distribuci velikosti ¢astic ve vodném prostiedi ve velmi polydisperznich
systémech a ve velmi zfedénych soustavach. Bylo prokézano, Ze mikro¢astice maji
spontanni tendenci vytvaiet agregaty, neionické tenzidy v koncentraci 0,1% zvysuji
tendenci Kk vytvafeni shlukti. Mikrocastice jsou stabilni pii teplotach do 60°C, pfi
vyssich teplotdich dochéazi k jejich destrukci. Byla vyzkousena moznost modifikovat
povrch mikrocastic v alkalickém prostfedi. Byly pfipraveny modelové smési
mikrocastic a odd€lené ptipravenych nanocastic s cilem ziskani informaci o moznostech
detegovat velikostné zna¢né odlisné slozky v malych podilech a koncentracich.
Byla testovana a v nékterych ptipadech prokazana kompletni konverze iontového stiibra

do kompozitni struktury mikrocastic.
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A literary overview of selected characteristics of silver nanoparticles is presented in the
diploma thesis. Size measurement methods are described, while considerable attention
is paid to photon correlation spectroscopy (PCS), which was used in the experimental
part of this diploma thesis. Various methods of silver nanoparticle synthesis are
outlined. Later part of the text is focused on the application of silver nanoparticles
in areas concerning human health — mainly for the purposes of medicine, disinfection
and as components of cosmetic products. Possible toxic effects of silver nanoparticles
on human organism are also discussed.

The focus of the thesis is in the experimental part. Stability of microparticles in
suspensions used for product formulation was studied, as well as the PCS instrument’s
capability to distinguish the size distribution of particles in agueous medium in highly
polydisperse systems and in highly diluted systems. It was proven that microparticles
have a spontaneous ability to form flocks, nonionic surfactants in 0.1% concentrations
increase the tendency for agglomerate formation. Microparticles are stable
in temperatures up to 60°C; they are destroyed in higher temperatures. A possibility to
modify the microparticle surface in alkaline medium was tested. Model mixtures of
microparticles and separately prepared nanoparticles were made to gain information
about the possibilities to detect individual components of very different sizes in small
ratios and concentrations. A complete conversion of ionic silver to composite

microparticle structures was tested and proven in some cases.
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SEZNAM ZKRATEK
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dynamicky rozptyl svétla (téz PCS)
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UvVOD

Nanotechnologie je rychle rozvijejicim se oborem, jelikoz poskytuje nanocastice, které
se nejen svou velikosti, ale pfedevSim vlastnostmi dramaticky lis§i od ¢astic vétSich.

Diky témto odlisSnym charakteristikdm maji nanocéstice rozsifené portfolio uplatnéni.

Nanocasticim stfibra se béhem poslednich par desitek let dostava zvySené pozornosti
vV mnoha oblastech lidské Cinnosti. Tyto nanocastice vynikaji nejen svymi optickymi
a elektrickymi vlastnostmi, které nachéazeji uplatnéni v elektronice, chemickém
prumyslu a detekci biomolekul. Nejdulezitéjsi vyuziti pro medicinu plyne
z protimikrobnich a zejména antibakteridlnich vlastnosti stfibra, které¢ jsou lidstvu
znamy jiz od starovéku. Nabizi se zde feSeni rezistenci bakterii na antibiotika
a chemoterapeutika. Tyto rezistence komplikuji 1écbu a zvySuji morbiditu a mortalitu
pacientl. Protimikrobni efekt nanocastic stiibra se také pouziva pro upravu

kosmetickych vyrobkul nebo jejich obalt.

ProtoZe jsou nanocastice stiibra pouZivany stale Castéji a ve v&tSim objemu, je nutné se
zabyvat 1 jejich potencialni toxicitou nejen pro ¢loveéka, ale i pro Zivotni prostiedi.
Toxické ucinky nanocastic stfibra nejsou zatim zcela jasné a piesné definované a bude
proto nutné¢ provést mnoho toxikologickych studii, které se timto tématem budou

zabyvat detailnéji.



1. ZADANI DIPLOMOVE PRACE

Formulace cile diplomové prace byla specifikovana na zdkladé dosud nezvetfejnénych
vysledkii experiment s piipravou mikro¢astic vhodnych jako podklad k vytvoieni
kompozitnich struktur s elementarnim stéibrem. Vyznam systému tohoto typu je v jejich
protimikrobni aktivité pfi minimalizaci systémového G¢inku. ZvySena biokompatibilita
je podminéna vétsim rozmérem Casticovych systémi, ktery na rozdil od nanocastic tak
zvaného koloidniho stfibra neumozituje pifekonédvani biologickych bariér. Bylo zadano
ovéfit termickou a hydrolytickou stabilitu mikroc¢éstic a vyzkouset moznost deflokulace
suspenzi mikrocastic neionickym hydrofilnim tenzidem. Dale bylo zaddno otestovat
pomoci modelovych smési mikroc¢éstic (nosice) a nanocastic sttibra (nezadouci piimesi)
limity jejich rozliseni v soustavach s velkou polydisperzitou velikosti. Za uzite¢né bylo
pokladano prozkoumat schopnost ptistroje metodou PCS zméfit velikost mikrocastic

a nanocastic v jejich velmi nizkych koncentracich.
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2. TEORETICKA CAST

2.1 Charakterizace nanoéastic

2.1.1 Nanodastice

Ackoliv se definice pojmu nanocastice miize zdat jasnd, ve skute¢nosti zalezi na tom,
V jakém oboru chceme nanocastice definovat. Obecné pfijimana velikost nanocastic se
pohybuje od 1 nm do 100 nm. V zavislosti na oboru, ve kterém tento pojem definujeme,
1ze povazovat za nanocastice i takové ¢astice, jejichz velikost je v&tsi neZ 1 nm a mensi
nez 1 pm (1, s. 5). Céstice v&tsi nez 100 nm se nazyvaji submikronové &astice.
Nanocastice stiibra vétSinou maji velikost pod 100 nm, avSak pokud jsou navdzany na
dalsi latky, jejich velikost nabyva submikronovych rozmért, n€kdy i vétsich nez tisice

nanometru.

2.1.2 Koloidni stF¥ibro

V souvislosti s nanocasticemi stfibra se velmi Casto uziva pojem koloidni stfibro.
Koloidni sttibro je disperze pevnych nanocastic stiibra (tj. dispergované slozka) ve
vhodném dispergujicim prostiedi, kterym je nejcastéji voda. V zavislosti na velikosti
Castic bézn¢ rozliSujeme tzv. koloidni disperze (velikost castic 1-500 nm) a hrubé
disperze (velikost ¢astic vétsi nez 500 nm) (2, s. 9). Odtud plyne i nazev koloidni

stfibro.
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2.2 Vybrané vlastnosti nanodastic stfibra

2.2.1 Velikost

Nanocastice se obecné¢ vyznacuji jinymi vlastnostmi nez cCastice vétSich rozmért.
Logicky vyplyva, Ze ¢im je ¢astice mensich rozméri, tim se zvétSuje jeji pomér plochy
povrchu k objemu. JelikoZz maji atomy na povrchu takovych ¢astic vyssi energii nez
atomy Castic vétSich, tvofi se mezi nimi vazby, které¢ jim udé€luji rozdilné fyzikalné-
chemické vlastnosti, které se tykaji reaktivity, rozpousténi nebo optickych vlastnosti, ale

také i potencialnich vlastnosti toxickych (1, s. 5).

2.2.2 Tvar

Castice stifbra mohou zaujimat mnoho riiznych tvari; od sférickych, mnohosténnych az
po dendritické struktury. Tvar nanocastic je dan pifedevs§im povahou procesu syntézy,
tj. zavisi na termodynamické rovnovaze dané metody nebo na pouzitych reakénich
¢inidlech. Na tvaru, stejn¢ jako na velikosti nano¢astic, zavisi jejich fyzikalné-chemické

vlastnosti, naptiklad povrchovy plasmon, coz mize ovlivnit i jejich pfipadné vyuziti.

Mmnohosténné Kulovité a témér o g

Castice kulovité &istice Dendritické nanostruktury

H & & % r % ‘% %p
Blizko k termodynamické <3 Daleko od termodynamické
rovnovaze e rovnovahy

Obrazek 1: Zavislost tvart kovovych nanocastic na vzdalenosti od reakcni

termodynamické rovnovahy; adaptace do eského jazyka (3).
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2.2.3 Plasmon

Disperze castic koloidniho stfibra jsou velmi casto zbarveny napadnymi barvami.
Toto zbarveni je zpisobeno oscilaci plasmy a nazyva se pojmem plasmon.

Plasmon, vyskytujici se U nanocastic stiibra a dalSich kova (napf. zlata), je zplisoben
hromadnou excitaci a oscilaci volnych vodivych elektront na povrchu nanocéstic, ktera
je zpusobena elektromagnetickym polem, tedy svétlem. Tento jev se konkrétné
u kovovych nanocastic nazyva lokalizovany povrchovy plasmon (LSP — Localised
Surface Plasmon), jedna se o elektromagneticky tikaz vazany na fazové rozhrani stiibra
a dielektrika (4, 5).

U nanocastic stiibra absorpce a rozptyl svétla ¢asto spadaji do viditelné oblasti spektra,
coz dava Casticim jejich viditelné jasné zbarveni. Jak jiz bylo naznaceno v predeslé
podkapitole, povrchovy plasmon je ovliviiovan nejen tvarem nanocastice, ale také jeji
velikosti a druhem povrchu. VSechny tyto charakteristiky nanocastic piimo ovliviuji
absorpci a rozptyl svétla, tedy plasmon, a tim i jejich barvu.

Povrchové plasmony castic stiibra sférického charakteru a jimi zptisobeny rozptyl svétla

popisuji matematicky Mieho feseni Maxwellovych rovnic (6).

2.3 Méreni velikosti nanocastic

2.3.1 Dynamicky rozptyl svétla

Dynamicky rozptyl svétla (DLS, Dynamic Light Scattering) neboli také foton korelaéni
spektroskopie (PCS, Photon Correlation Spectroscopy) je jednou z hlavnich technik
pouzivanych pro méfeni velikosti a rovnéz i distribuce velikosti nanocastic v roztoku
nebo suspenzi. Je to také metoda, ktera byla pouzita v experimentalni ¢asti této

diplomové prace.
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Jednim ze zakladnich principi a pfedpokladii této metody je Browniv pohyb Castic
V kapalném médiu. Protoze je Brownlv pohyb dynamicky jev, pii kterém se méni
vzdalenosti Castic rozptylujicich zéateni, DLS je zalozeno na zdznamu fluktuaci intenzity

uzkého paprsku rozptyleného svétla v Case.

Vzorek je osvétlen zlaseru monochromatickym zafenim o ur€ité vinové délce.
Castice vzorku vykonavajici Browniiv pohyb rozptyli svétlo riiznymi intenzitami.
Data jsou po pruchodu detektorem, ktery mé&fi intenzitu rozptyleného svétla, zpracovana
tzv. korelatorem napojeného na pocitaé (7). Korelator pomoci sloZitych rovnic
a algoritmi meéii korelaci zmén intenzity rozptyleného svétla v zavislosti na Case.
Se znalosti miry zmén je mozné stanovit distribuci velikosti ¢astic. Zakladni distribuce

¢astic méfena pomoci DLS je intenzitni, kterou lze pomoci Mieho teorie prevést na

objemovou a tu dale na ¢iselnou distribuci (8).

DLS méti hydrodynamicky primér a difuzni koeficient ¢astic. Difuzni koeficient zde
technicky zastupuje rychlost pohybu ¢astic pod vlivem Brownova pohybu.
Difuzni koeficient kulatych castic v dostatecné ziedéné disperzi je mozno vyjadrit
pomoci Stokes-Einsteinovy rovnice:
_ kT
é6mnr

kde
D = difuzni koeficient
kg = Boltzmannova konstanta
T = absolutni teplota
n = viskozita média

r = polomér Castice

Je mozno pii naméfené hodnoté D, znadmé viskozité¢ n a absolutni teploté T kapalného
média vypocitat hydrodynamicky primér c¢astic. Hydrodynamicky pramér castic
nemajicich pravidelny kulaty tvar je tedy analogicky priméru koule se stejnym

difaznim koeficientem za totoznych podminek.
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Uskalim této metody je velmi Gasto nemoZnost zméfit jednotlivé velikosti Gastic
u polydisperzniho vzorku. Nanocastice také velmi snadno tvoii aglomeraty, takze DLS
nasledné¢ méfi velikost téchto aglomerovanych castic, a nikoliv ¢astic jednotlivych.
Odchylky vysledkii méfeni také nastavaji v pfipade, ze se prudce zvysi viskozita
meéteného vzorku, jelikoz Stokes-Einsteinova rovnice plati pouze pro dostate¢né
zfedéné koloidni disperze (1, s. 5). Pochopitelné je také nutné zbavit analyzovany
vzorek veskerych moznych necistot nebo jinych nezadoucich latek, které by mohly

nepiizniveé ovlivnit vysledky DLS méfeni.

2.3.2 Elektronova mikroskopie

2.3.2.1 Transmisni elektronova mikroskopie

Transmisni elektronova mikroskopie (TEM, Transmission Electron Microscopy)
umoziuje zméfit jak velikost a distribuci velikosti ¢astic, tak i charakterizovat jejich
morfologii, napt. tvar. TEM hlavné umoznuje analyzovat vnitini strukturu ¢astic, nikoli
vnéjsi (1, s. 5; 9, s. 54-55). Pfi této metode€ je na vzorek pusobeno proudem elektronti
z elektronového zdroje, které interaguji s atomy vzorku. Nevyhodou metody je nutnost
piipravy velmi tenké vrstvy vzorku, obvykle maximalni tloustky 100 nm, protoZe
elektrony maji nizkou schopnost pruniku materialem (10, s. 1). Vzorek také musi byt
stabilni pfi vysokém vakuu, které se vyuzivd pro eliminaci vody ze vzorku;
a paprsku elektronti, které na néj béhem méfeni plsobi. Vyhodou TEM pfi analyzovani
kovovych nanocastic je nepochybné vysoky kontrast mezi jednotlivymi kovovymi
atomy bez interference organickych molekul (9, s. 10). Zaznam méieni lze ziskat jako

fotografii nebo ho Ize natocit pomoci specidlni kamery.

2.3.2.2 Skenovaci elektronovd mikroskopie

Skenovaci elektronova mikroskopie (SEM, Scanning Electron Microscopy) stejné jako
TEM umoznuje pozorovat morfologii a mikrostrukturu latky. SEM také vyuZziva
elektronového zdroje zafeni, jen Stim rozdilem, Ze je detekovan odraz signalu
primarnich elektroni od povrchu vzorku. Na rozdil od TEM poskytuje trojrozmérny
obraz analyzované latky, coz je dano pravé odrazem sekundarnich elektront (11). Tento
fakt umoznuje analyzovat vn&jsi strukturu a povrch Castic (1). Podminkou méfeni
pomoci SEM je rovnéz vysoké vakuum a vzorek musi mit dostate¢né elektricky vodivy

povrch, coz se u biologickych vzorkt provadi pokrytim tenkou vrstvickou kovu (12).
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SEM miva obecné mensi rozliSeni nez TEM, ale ma vyhodu v jiz zminéné trojrozmérné

podob¢ castic a moznosti pouziti objemnéjsich vzorkd nez u TEM (9, s. 11).

2.3.3 Difrakce rentgenového zareni

Pti této metodé je vzorek ozafovan rentgenovymi paprsky generovanymi v rentgenové
lampé. Pii pruchodu paprskii vzorkem nastava jejich ohyb (difrakce) elektrony
krystalické latky. Ziskanymi vysledky difrakce jsou smér a intenzita ohybu
rentgenového paprsku, které jsou zavislé na vnitini struktufe latky (13). Jednoduse
feeno, pomoci této metody lze S minimalni nutnou ptipravou vzorku uréit krystalovou

strukturu, chemické slozeni a pfibliznou velikost Castic dané latky (14, 15).

2.3.4 Chromatografické metody

Chromatografické metody jsou zajimavymi technikami, protoze zjist'uji nejen velikost
nanocastic, ale také je separuji v zavislosti na velikosti nebo jinych parametrech.
Nejcastéji pouzivané metody jsou gelova chromatografie (SEC, Size Exclusion
Chromatography) a hydrodynamickd chromatografie (HDC, Hydrodynamic
Chromatography) (15).

Principem SEC je zadrZovani ¢astic v porech urcité velikosti, které jsou soucasti matrice
kuli¢ek tvotici napli kolony. ProtoZe se mensi Castice zadrzuji v téchto porech, vétsi,
které se do pori nevejdou, jsou eluovany diive. Takto se Castice separuji od frakce
s nejvetsi velikosti Castic po frakei s nejmensi velikosti ¢astic. Timto zplisobem lze
I nanocastice rozdélit do frakci o definovanych velikostech a zbavit je piipadnych
chemickych necistot (9, S. 55).

HDC je v podstat¢ obdobou SEC, ovSem stim rozdilem, ze je kolona naplnéna

nepoérovitou stacionarni fazi (16, s. 248).
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2.4 Syntéza nanocastic stiibra

2.4.1 Top-down pFistup

K syntéze nanocastic stibra se v podstaté pouzivaji 3 zakladni pfistupy. Tzv. top-down
pristup (shora-dolii) znamena pfipravu c¢astic o malych rozmérech z vétSich cCastic
o velkém objemu materialu. Naproti tomu bottom-up (zdola-nahoru) piistup znamena

pfipravu nanocastic syntetickou metodou z jednotlivych atomi nebo molekul.

Top-down pfistup pfipravy nanocastic je pfistupem mnohem star§im neZz piistup
bottom-up. Mechanickym postupem se zmenSuje velikost ¢astic aZ na nano- nebo
submikronové métitko. Vyhodou top-down pfistupu je absence interferujicich ¢astic,
které se Casto mohou tvofit béhem bottom-up syntézy riznymi vedlej§imi chemickymi
reakcemi (17). Nevyhodou top-down metod muize byt nechténé vytvoieni povrchovych
defektd na cCasticich a zvySeni jejich vnitiniho napéti a stresu, coZz muize nepiiznivé

ovlivnit jejich fyzikalné-chemické vlastnosti (18, s. 72-75).

Velmi jednoducha a stara technika, ktera se fadi mezi top-down metody, je mechanické
rozdrobiiovani (drceni a mleti) vétSich ¢astic na mensi za pomoci mlynt a koloidnich
mlynt (1, s. 69). Nicméné mleti materialti na nanocastice ma sva omezeni. Jednak je to
zvySujici se reaktivita Castic se zmenSujici se velikosti, kterd zapfiCinuje agregaci
a spojovani ¢astic, coz vede k uréitému limitu mozné velikosti nanocastic, které lze
timto zplsobem vytvofit. U mleti také nelze ocekavat vysokou monodisperzitu
nanocastic, takze tuto metodu nelze pouzit v piipad¢ syntézy nanocastic o urcité
definované velikosti (19, s. 11-13). Vzhledem kjiz zminéné okamzité agregaci
nanocastic pii mleti na sucho se ¢astéji pouziva mokré mleti. Pfi mokrém mleti ihned

tekuté médium obklopi Castice, coz Castecné zabrani jejich shlukovani (1, s. 69).
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Laserova ablace, jakozto zastupce top-down metod, se spolecné s chemickou redukci
(bottom-up postup) fadi mezi nejcastéji vyuzivané zpisoby syntézy nanocastic stéibra
(20, 21). Pii laserové ablaci jsou pulzni laserové paprsky zaméfeny na povrch materialu,
ze kterého se za velmi vysoké teploty odpaiuji ¢astice, jeZz posléze putuji nosnym
plynem a shromazd’uji se na jednom misté (22). Vyhodou laserové ablace je vytvoreni
toku velkého mnozstvi ¢astic najednou bez jakychkoliv nezadoucich kontaminujicich
latek. Je to metoda rychla, snadno kontrolovatelna, poskytuje vysoké procento

vytéznosti (23, s. 217-219).

2.4.2 Bottom-up pristup
Bottom-up pfistup, tedy piiprava nanocastic z jednotlivych atoml a molekul, se pouziva

k syntéze nanocastic stiibra mnohem ¢astéji nez top-down piistup.

Mezi bottom-up patii naptiklad chemicka redukce, sonochemicka syntéza nebo syntéza

pomoci mikrovin ¢i gama zéteni.

Principem bottom-up procesu je disoluce stiibrné soli ve vhodném rozpoustédle a jeji
naslednd redukce pomoci redukéniho cinidla. RozpousStédla a redukujici latky,
poptipadé¢ také stabilizujici latky ovlivituji velikost a velikostni distribuci
syntetizovanych ¢astic, stejné jako jejich vysledné fyzikaln&-chemické vlastnosti
a piipadné pusobeni na biologické systémy (24). Nejcastéji pouzivanym druhem
stiibrné soli je dusinan stfibrny; v menSi mife se také pouzivaji octan stfibrny,
chloristan stfibrny nebo siran sttibrny. Vzhledem ke své netoxické povaze a ekologické

pfijatelnosti je voda pouzivana jako nejcastéjsi rozpoustédlo (20).

Jako redukéni Cinidlo 1ze pouZit chemickou latku, zafeni nebo Zivy organismus, coZ je
diskutovano v nésledujici kapitole. Redukéni €inidlo redukuje stfibrné ionty soli
prekurzoru na elementarni stfibro, které poté vytvoii nanocastice stiibra.
Experimentalné je dokézéano, Ze siln€jsi redukéni ¢inidla poskytuji mensi nanocastice
a slabsi reduk¢ni Cinidla vétsi nanocastice (20, 25). Také je experimentalné dokazano,
ze pouziti dvou redukénich ¢inidel zpiisobuje tvorbu nanocastic o mensi velikosti a uzsi
distribuci monodisperzity (26). Mezi Casto pouzivana chemicka reduk¢ni Cinidla se fadi

tetrahydridoboritan sodny, citrat, aminy nebo kyselina askorbova (21).
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Stabiliza¢ni c¢inidla, jako naptiklad vySe zminény citrat nebo polyvinylpyrrolidon
(PVP), zabranuji stericky nebo elektrostaticky agregaci nanocastic do vétsich shluki

(20).

Velmi malé monodisperzni nano¢astice stfibra s dobrou reprodukovatelnosti vyroby lze
pripravit redukci pomoci gama zéfeni, kdy uz neni potifeba dalsi chemické redukcni
¢inidlo (27). Redukce stfibrnych iontii v tomto piipadé probiha pomoci elektront
uvolnénych radiolyzou vody gama zafenim (19, s. 22-24, 27). Vyhodou oproti klasické
chemické redukci stfibrnych soli mé ptfiprava pomoci gama zdfeni tu vyhodu,
ze vyslednd reakéni smés neobsahuje necistoty zplsobené chemickymi redukénimi

ginidly (19).

Redukce pomoci mikrovinného zéateni rovnéz poskytuje moznost ptipravy ¢éstic stiibra
o definované velikosti. Na rozdil od redukce gama zafenim ovSem tato metoda vyzaduje
ptitomnost jeste dalSiho, chemického redukéniho €inidla, jako je napiiklad formaldehyd
nebo ethanol (28, 29). Mikrovinné zafeni poskytuje rychlejsi a stejnorodéjsi vysledek
reakce nez tradi¢ni zahfivani, které se pouZiva n€kdy u chemickych redukei sttibrnych

soli (30).

Dalsi moznou metodou pfipravy nanocastic stiibra je sonochemicka syntéza. Princip
syntézy nanocastic pomoci ultrazvuku spocivd v tom, Ze vlny ultrazvuku tvofi
vV tekutém prostfedi mista s nizkym a vysokym tlakem. V téchto mistech se tvofi
a zanikaji mikroskopické bubliny za produkce lokalizovanych vysokych teplot a tlaki.
Energie uvolnéna t€mito procesy urychluje rychlost reakce tvorby nanocastic a nazyva
se kavitace (31, s. 106). Ultrazvukové viny obdobné vyvolavaji rozklad molekul vody
na radikéaly vodikové a hydroxylové, z nichz diive zminéné poskytuji elektrony nutné

k redukci sttibrnych iontt (32, s. 133).
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2.4.3 Bioprodukce nano¢astic stfibra

Biosynteticka produkce nanocastic stiibra se v posledni dobé jevi jako slibna alternativa
Kk nejvice pouzivanym chemickym metodam, protoZe k takovéto vyrobé neni poticba
zadnych nebezpecnych nebo toxickych chemikalii, ale také je sni spojeno snizeni

nakladi na energii potfebnou k produkci.

Nanocastice stiibra mohou syntetizovat rizné druhy organismt — bakterie (33),
viry (34), houby (35) nebo rostliny, které jsou zaroven nejvice pouzivanym substratem
pro takovouto biosyntézu (36, 37, 38, 39).

Mechanismus biosyntézy nanocastic stiibra je velmi komplexni. Obecné piijimanym
predpokladem pro biosyntézu organismy je pfitomnost enzymu nitratreduktazy, ktery

katalyzuje pomoci NADH pifeménu dusi¢nanovych iontti na dusitanové (40).

V ptipadé organismi schopnych syntetizovat nanoc¢astice stiibra tento enzym katalyzuje
redukei stifbrnych ionti (Ag") na elementarni stiibro (Ag®), &imZ se tvori nano&astice
stiibra (41). Tento mechanismus pfemény stiibrnych iontl na elementarni stfibro je
i patrné podkladem jiz zdokumentované rezistence bakterii na sttibro (42). Jedna se tedy
hlavné 0 obranny mechanismus vySe zminénych organismu, které se produkei
nanocastic stiibra snazi zabranit toxickému pusobeni stfibrnych iontd na své buiky

a tim padem 1 Zivotaschopnost.
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2.5 Vyuziti nanoéastic stiibra

2.5.1 Medicina

Protimikrobni u¢inky stfibra jsou znamy odedavna. Stiibro ptisobi nejen antibakterialng,
ale také antifungalné, naptiklad proti Candida spp. (38, 43), a dokonce i antiviroticky
proti nékterym typum virt (44).

Antibakterialni vlastnosti jsou pfisuzovany jak iontovym ¢asticim  stiibra,
tak nanocasticim stiibra. Nanocastice stiibra také Casto stiibrné ionty uvoliuji, takze
pusobi jesté cinnéji. Jednotny antibakteridlni mechanismus U€¢inku nebyl zatim popsan
— Castice stiibra pasobi na buiky bakterii mnoha zptsoby. Jejich efektivita proti
mikrobiim zalezi na fadé faktort, napiiklad na jejich koncentraci v pozadovaném misté
pusobeni, velikosti, tvaru a druhu bakterie. Predpokladem pro uspésné antibakterialni
pusobeni je adsorpce, piipadné také absorpce a kumulace ¢astic v butice (26). Diive se
povazoval za jeden z mechanisml adsorpce na povrch bakterii elektrostaticky odpor
mezi zaporné nabitym bakterialnim povrchem a kladné nabitymi Casticemi stiibra. Jiz

bylo ale dokazano, ze adsorbovat se mohou i ¢astice se zapornym zeta potencialem (45).

Hlavnimi mechanismy pak jsou poskozeni genetické informace (DNA), fosfolipidovych
membran, respira¢nich procesti nebo inaktivace bunécnych proteinii vazbou na jejich
sulfhydrylové vazby (45, 46). Inaktivace bunéénych proteini prokaryot ionty kovi se
oznacuje jako oligodynamicky efekt (47). Protoze jsou nanocastice velmi malé, maji
velky pomér plochy povrchu k objemu, coz jim udili schopnost protimikrobniho
piisobeni jiz ve velmi malych koncentracich, fadové vnM a pM (45). Céstice stiibra
jsou u¢inné nejen na samostatné mikroby, ale i ty vytvarejici odolné biofilmy na
riznych typech povrchi, jako jsou povrchy organt, kanyl, katétrd, protéz a podobnych
(48).

Co se ty€e antibakteridlniho spektra Gc¢inku, Castice stiibra jsou efektivni proti Gram-
pozitivnim i Gram-negativnim bakteriim. Z Gram-pozitivnich Ize jmenovat
Staphylococcus aureus (36, 47, 49, 50) nebo Bacillus cereus (38). Z Gram-negativnich
to jsou Klebsiella pneumoniae (49, 50), Serratia marcescens (50), Pseudomonas
aeruginosa (50) nebo Escherichia coli (36, 38, 50). Ackoliv se Castice stiibra jevi byt

ucinné jak na Gram-pozitivni, tak i Gram-negativni bakterie, je zajimavé pozorovat, Ze
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jsou Gram-negativni bakterie k témto c&asticim citlivéjsi, pravdépodobné kvuli

jednodussimu proniknuti stiibra ptes jejich bunéénou sténu (51).

Velmi zajimava se také ukazuje kombinace nanocastic stiibra spole¢né s antibiotiky
a antibakterialnimi chemoterapeutiky. Konkrétné se experimentalné podafilo spojit
molekulu ampicilinu s nanocasticemi stiibra a zlata, coz se projevilo velmi dobrym
antibakterialnim U¢inkem na fadu bakterii, srovnatelnym s minimalnimi inhibi¢nimi

koncentracemi jinych, bézné pouzivanych antibiotik (52).

Jelikoz se v medicinské péfi pouzivaji bézn¢ ve vétSich mnozstvich rizna
dezinficiencia, je nasnad¢ ovéfit potencidlni interakci nanocastic stiibra S témito
latkami. V jedné takové studii byla pouzita dezinficiencia typu ozénu, UV svétla
a chlornanu sodného. Zjistilo se, Ze nanocastice stfibra se mohou shlukovat, rozkladat
nebo tvofit jiné stiibrné slouceniny vlivem oxidujiciho vlivu dezinficiencii uvoliujicich
kyslik. Pravdépodobné proto neni vhodné pouzivat nanocastice stfibra spolecné
s jakymikoli oxidujicimi dezinficiencii (53). Obdobn¢ by se stfibro nemélo pouzivat

spole¢né s latkami, které ho mohou vyvazat nebo chelatovat (54).

Pravdépodobné nejrozsifenéjsim medicinskym pouzitim je aplikace nanocastic stiibra
jako soucasti kryti na rany. Stiibro se pouziva k témto tcelim bud’ v nanocasticové
nebo iontové formé impregnované na polymerni slou¢eninu (55). Kryti s nanostiibrem
je potieba vyménovat méné Casto nez ta se stiibrem ve formé soli, maji vhodné;si
kinetiku uvolnovani ¢astic a jsou mén¢ drazdiva pro poskozené misto (56). Tato kryti se
pouzivaji na rany s velkym rizikem mikrobialni kontaminace, Vv pfipadech jako jsou
popéleniny, bércové viedy nebo diabetické viedy. Nanocéstice stiibra maji na takové
rany ucinek nejen protimikrobni, ale také podle n€kterych zdrojli Uc¢inek protizanétlivy
(54, 57). Ackoliv nekteré studie i realné pouziti potvrzuji pozitivni vliv stéibra na hojeni
ran, nékteré naopak poukazuji, ze je takovyto ucinek velmi omezeny (58).
Experimentalni prace také nabidla moZnou aplikaci na povrch implantatt a protéz, které

velmi Casto zpusobuji sekundarni hlubokou infekci okolnich tkani (59).
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V neposledni fadé¢ se také nanocastice stiibra pouzivaji jako antimikrobialni povrch
textilu urcené¢ho k oblékani nebo obuvi. U textilii, u kterych se predpoklada casta
manipulace ve smyslu prani nebo odéru, je vyhodné&jsi pouziti tzv. metody in situ, kdy
se nanocastice piipoji k celulézovym vlakniim pomoci chemické redukce. Tato metoda,

oproti metod¢ vnéjs$i impregnace sprejovanim nebo namacenim vldken do disperze

nanocastic, se vyznacuje lepsi vydrzi, odolnosti a rozprostfenim ¢astic v textilii (60).

2.5.2 Dezinfekce vody

Dalsim z mnoha perspektivnich vyuziti nanocastic stiibra je dezinfekce vody.
Nanocastice stiibra by mohly byt vyuzity jako alternativa obvyklého chlorovani vody,
které jednak mutze zptisobovat vznik toxickych produktl, a jednak nemusi byt efektivni
vuci multirezistentnim bakteriim. Stiibro by bylo mozné uchytit na materialech, jako
jsou polymerni membrany nebo pény, sklo, plasty (61), keramika (62) nebo filtraci
pomoci nanoc¢astic navazanych na koralcich z oxidu kfemicitého (63). Ackoliv vétSina
experimentalnich praci potvrdila protimikrobni G¢innost nanocastic stfibra pro ucely
dezinfekce vody, potencialnim problémem by mohlo byt uvolfiovani stiibra z filtri do
filtrované vody, coZz by mohlo mit toxické uc€inky nejen pro clovéka, ale i ostatni
zivocichy (63). Uvolnovani stibra bylo pfedmétem jedné studie, kde nanocastice byly
navazany na povrchu z keramiky. Vysledky ukazaly, ze pii béznych hodnotach pH
a poctu iontl ve vodé je uvoliiovani stfibra z povrchu minimalni, ale pfi styku se
zvySenou koncentraci chloridu sodného se uvolniovani stiibra mnohondsobné zvysuje
(64). Problémem pfi realizaci dezinfekce vody nanocasticemi stiibra tedy neni jejich
vlastni dezinfekéni schopnost, ale mozné riziko jejich uvolnéni z filtra¢niho povrchu do

pitné vody.
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2.5.3 Kosmetické pripravky

Nanocastice je mozno vyuzit pii formulaci kosmetickych ptipravkii nebo jako soucast
jejich obalového materialu. Stiibro je stejné¢ jako v mediciné vyuzivano v kosmetice
prevazn¢ kvili svym protimikrobnim vlastnostem. Piipravky, které obsahuji
nanocastice stfibra, jsou napiiklad kosmeticka mydla a deodoranty, krémy na oblicej
nebo vlasova péce (65, 66).

S moznostmi vyuziti nanocastic stiibra vV kosmetickych piipravcich také souvisi otdzka
bezpecnosti a potencidlni toxicity. Ackoliv je nepravdépodobné, Ze by pies neporuSenou
kazi mohly nanocastice projit (67), je mozné, ze ¢astice mensi nez 20 nm jsou schopny
prochazet i neporusenou kozni bariérou (65). Pfes porusenou kuzi (at’ mechanicky nebo
onemocnénim) mohou teoreticky projit ¢astice 0 velikosti i nékolik tisic nanometrti

(66).

2.6 Toxické ptisobeni nanocastic stiibra na lidské télo

Jiz ddvno popsanym fenoménem po vystaveni lidského organismu dlouhodobé vétsimu
mnozstvi stiibra (koloidniho nebo i viontové podob¢), je argyrie. Je to Sedomodré
zbarveni kiize a prilehlych adnex, jako jsou vlasové vacky, zlazy, potni Zlazy, kapilary.
Zminéné zbarveni je zpisobené ukladanim malych €astic stiibra v tkanich. Argyrie neni
pro lidské télo nebezpecnd, ale ve vétsSing piipadi je ireverzibilni, nebot’ se tohoto
zbarveni neni mozné zbavit Zadnymi znamymi metodami (68). Ve vétsiné piipadd se
argyrie vyskytla po peroralnim dlouhodobém pouzivani koloidniho stiibra. Zptsobeni

argyrie topickym pouzitim stfibra ve formé kryti je malo pravdépodobné (54).

Zatim neni zcela jasné, jestli toxické ptisobeni nanocastic stiibra je vétSinoveé zptisobeno
nanocasticemi samotnymi nebo jestli je zpisobeno stiibrnymi ionty, které se mohou pfi
urcitych podminkach z nanocastic uvolinovat (69, 70). Potencialni uvolfiovani stiibrnych
iontl z nanocastic je ovlivnéno mnoha faktory, jak je naptiklad velikost a tvar Castic,
pH, ionizace, povrch a teplota prostiedi nebo UV zateni (71). Co se tyce vysledka
experimentalni prace na prostup nanocastic kiizi, zda se, ze Zivotaschopnost bunék neni
rozhodujicim faktorem ovliviiyjicim absorpci pfes kizi. Stejnd studie naznacuje
schopnost priniku malych nanocéstic (okolo 19 nm) do ob&hového systému, coz se
projevuje zvySenim sérovych koncentraci stfibra (71). Stfibro ma také potvrzenou
toxicitu na fibroblasty a keratinocyty, nezavisle na své 1ékové formé nebo molekularni

struktuie (54).
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Presny a podrobny mechanismus toxického pulsobeni Castic stiibra neni znam, ale ve
valné vétSin€ se odbornici priklangji k nazoru, ze toxicitu zplsobuje oxidativni stres
vlivem putisobeni reaktivnich forem kysliku (ROS, Reactive Oxygen Species) (72, 73).
Mezi ROS patii jak volné radikdly kysliku (napf. superoxidovy radikal nebo
hydroxylovy radikal), tak i latky, které charakter volnych radikalti nemaji (napt. peroxid
vodiku). Jak uz z ndzvu vypovida, ROS vykazuji vysokou reaktivitu. Oxiduji molekuly
typu bilkovin, lipidi nebo DNA, coz se také jinak nazyva jako oxidativni stres (74).
Oxidativni stres se nejvice projevuje na strukturach burky, jako jsou mitochondrie,
které svym poskozenim jes$t¢ vice zvySuji produkci ROS (55). Podle nékterych
dostupnych poznatki je ziejmé, ze mira tvorby ROS je pifimo umérna davce a neptimo
umérnd velikosti nanocastic, coz odpovida vSeobecnému piedpokladu, Ze mensi
nanocastice, zhruba o velikosti méné¢ nez 20 nm, maji vEtSi potencial interagovat
s bunéénymi strukturami téla, pronikat do nich, a tim padem pusobit toxicky (36, 72).

Dalsimi toxickymi G¢inky nanocastic stiibra jSou nepfiméfena zanétliva reakce, ktera
vznika na podkladu oxidativniho stresu (75, 76), poskozeni genetické informace bun¢k
nebo mechanické poskozeni bun¢k (69). VSechny jmenované mechanismy pochopitelné

mohou vést k bunééné smrti (55).

Ackoliv je vétSina studii zkoumajicich toxické puisobeni nanocastic provadéna in vitro
nebo na zvifecich modelech, pfed nckolika lety byl zaznamendn piipad pacienta
s kardiomyopatii po nadmérném c¢astém pouzivani koloidniho zlata a stfibra jako

potravniho dopliku (77).

I kdyz se vysledky studii na toxicitu nanocastic stiibra vV mnohych ptipadech lisi,
spoleénym jmenovatelem, ktery toxicitu v téchto studiich zplisoboval, jsou nanocastice
sttibra o velmi malych velikostech (fadové kolem 10 nebo 20 nm). VétSina studii se
také shoduje v tom, Ze nanocastice stfibra jsou méné toxické nez samotné stiibrné ionty

(69, 70, 76).
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3. EXPERIMENTALNI CAST
3.1 Pouzité chemikalie, pomiicky a pFistroje

3.1.1 Chemikalie

Amoniak p.a., Fluka

Cisténa voda piipravena reverzni osmézou, FaF UK

Dusi¢nan stiibrny Safina, CR, Lachner, CR

Hydroxid sodny p.a., Fluka

Polysorbat 20, Dr. Kulich Pharma, s.r.o., Hradec Kralové

Ususena §tava z plodia Malpighia glabra (acerola), Chemopharma GmbH
Mikrocastice AS, RS — KFT FaF UK, Hradec Kralové

3.1.2 Pomiicky

hlinikova folie
kadinky
lahvicky

1zicky

lékovky
plastové kyvety

3.1.3 Pristroje

analytické vahy ABS 220-4 (KERN), max. 220 g, d = 0,1 mg

laboratorni vahy 440-33N (KERN), max. 200 g, d=0,01 g

horkovzdus$na susarna (MEMMERT)

magneticka michacka RT 5 power IKAMAG (IKA)

Malvern Zetasizer Nano series, Nano-ZS (MALVERN INSTRUMENTS, UK)
mikrovlnna trouba, vykon 700 W

ultrazvukova lazen SONOREX SUPER DIGITAL 10P (BANDELIN)
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3.2 Priprava zasobnich roztoki

Postupy piipravy zasobnich roztoki a zadkladni poméry vychozich latek pro vytvoreni
reakéniho systému pro piipravu mikrocéastic obalenych stfibrem byly adaptovany
z postupt vytvofenych doc. RNDr. Liborem Kvitkem, CSc. a jeho spolupracovniky

z katedry fyzikalni chemie Pfirodovédecké fakulty Univerzity Palackého v Olomouci.

Zasobni roztoky byly vyuzity pro pfipravu suspenze mikrocastic se stfibrem
deponovanym na jejich povrchu. Jednd se o zéasobni roztoky hydroxidu sodného,

amoniaku a dusi¢nanu stfibrného.

Zasobni roztok hydroxidu sodného byl pfipraven rozpusténim 2,4 g hydroxidu sodné¢ho
ve vodé do celkové hmotnosti roztoku 250 g.

Takto ptfipraveny roztok hydroxidu sodného mé koncentraci 0,24 mol/l.

Zasobni roztok amoniaku byl pfipraven ziedénim vodného roztoku amoniaku
0 koncentraci 14,67 mol/l vodou do celkové hmotnosti 250 g.

Takto pfipraveny roztok amoniaku ma koncentraci 0,1 mol/l.

Zasobni roztok dusi¢nanu stiibrného byl pfipravovan kazdy den Cerstvy v mnoZstvi dle
aktualni potteby. Naptiklad pro piipravu roztoku pottebného pro 3 disperze bylo
rozpusténo 0,013 g dusi€nanu stiibrného ve vodé€ do celkové hmotnosti roztoku 15 g.

Takto pipraveny roztok dusi¢nanu stiibrného mé koncentraci 5.10°° mol/l.

Zasobni roztok dusi¢nanu stfibrného byl uchovavan vzdy v tmavé Iékovce obalené

hlinikovou folii a uloZzen na tmavém misté.
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3.3 Dalsi postupy pripravy

3.3.1 Vliv teploty disperze na velikostni parametry mikrocastic

Byly pfipraveny suspenze mikrocastic AS a RS navazenim potiebné hmotnosti
a dispergaci v cisténé vodé. Vznikld suspenze byla nékolikanasobné kratkodobé

ponotena do ultrazvukové 1azné pro dosazeni optimélniho rozptyleni mikrocastic.

Suspenze mikroc¢astic AS obsahovala jejich 0,01% koncentraci.

Suspenze mikrocastic RS obsahovala jejich 0,1% koncentraci.

Suspenze byly nasledné vystaveny vlivu ¢tyf rGznych teplot — 23°C, 50°C, 75°C,
100°C po dobu 30 sekund a 100°C po dobu 10 minut.

K dosazeni teplot vyssich nez pokojova teplota bylo pouzito mikrovinné zareni.

Po vychladnuti vSech suspenzi na 23°C byla zméfena velikost mikrocastic (vzorky la-
1j).

3.3.2 Vliv koncentrace mikrocastic v suspenzi na jejich velikostni parametry

Byly pfipraveny suspenze mikroc¢astic AS a RS navdZenim potiebné hmotnosti
a dispergaci v cisténé vod€. Vznikla suspenze byla nékolikandsobné kratkodobé

ponoiena do ultrazvukové 14zné pro dosazeni optimalniho rozptyleni mikrocastic.
Suspenze mikrocastic AS byly ptipraveny v koncentracich 0,001%, 0,01%, 0,1% a 1%.
Suspenze mikrocastic RS byly rovnéz ptipraveny Vv koncentracich 0,001%, 0,01%, 0,1%

a 1%.

U v8ech suspenzi byla zméfena velikost mikrocastic (vzorky 2a — 2h).
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3.3.3 Vliv tenzidu na agregatni stav disperzi mikrocastic
Byly pfipraveny suspenze mikrocastic AS a RS navadzenim potiebné hmotnosti
a dispergaci v cisténé vodé. Vznikla suspenze byla nékolikanasobné kratkodobé

ponotena do ultrazvukové 1azné pro dosazeni optimélniho rozptyleni mikrocastic.

Suspenze mikrocastic AS obsahovala jejich 0,1% koncentraci.

Suspenze mikrocastic rovnéz RS obsahovala jejich 0,1% koncentraci.

U vS8ech suspenzi byla zméfena velikost mikrocastic (vzorky 3a a 3c).

Nésledné byly stejnym zpiisobem piipraveny nové suspenze, do kterych byl navic
pfidan polysorbat 20 v koncentraci 0,1%. U téchto suspenzi byla rovnéz zmeétena

velikost mikrogastic (vzorky 3b a 3d).

3.3.4 Vliv precisténi a povrchové upravy mikrocastic na jejich velikost

Piecisténi mikrocastic AS probehlo nasledujicim zplisobem:

30 g mikrocastic AS bylo dispergovano v 200 g Cisténé vody a opakované bylo na tuto
suspenzi piisobeno pomoci ultrazvuku. K suspenzi byl nasledné ptidan hydroxid sodny
v riznych koncentracich (0,25%, 0,35% nebo 0,45%) a celd suspenze byla ponechana
po dobu 24 hodin pfi teploté 5°C. Po 24 hodinach byla provedena centrifugace po dobu
20 minut pii 1500 RPM. Sediment ziskany centrifugaci byl promyt ¢iSténou vodou
a znovu centrifugovan. Tento krok byl zopakovan dvakrat. Kone¢ny sediment byl

promyt isopropanolem na papirovém filtru a ususen pti 35°C do konstantni hmotnosti.
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Reakéni systém pro piipravu mikrocastic obalenych stiibrem byl pfipraven timto

zpusobem:

5 g zésobniho roztoku dusi¢nanu sttibrného (AgNOs3) bylo smichano s 1,25 g zdsobniho
roztoku amoniaku (NH3), 12,75 g ¢isténé vody a 1 g zasobniho roztoku hydroxidu
sodného. Jako reduké¢ni latka byly pridavany takové navazky precisténych suchych

mikrocastic AS, aby jejich koncentrace v reakénim systému byla 0,5%, 1% a 2%.

Reakéni systémy po pfidani redukéni latky byly michdny na elektromagnetické
michaéce po dobu 45 minut, aby bylo zaru¢eno, ze redukce iontového stiibra v podobé
dusi¢nanu stfibrného na elementarni stfibro a jeho deponace na mikrocastice AS

probéhla kvantitativné.

Po 45 minutach byl odebran vzorek z kazdého reakéniho systému. Ke vzorku byl piidan
devitinasobek ¢isténé vody. Tim byl odebrany vzorek 10x zfedén. Byla zméfena

velikost ¢astic (vzorky 4a — 4i).

Po zméfeni velikosti mikrocastic byla k 10x zfedénému vzorku pfidana acerola
v koncentraci 0,5%.

Uzaviené lahvicky se smési obsahujici acerolu byly intenzivné protiepany
a uchovavany obalené hlinikovou f6lii. Po 30 minutach stani byla zmétena velikost

Castic (vzorky 4j — 4r).

Ptidanim aceroly se zjiStuje, zda nejsou v suspenzi kromé pozadovanych mikrocastic
obalenych elementarnim stfibrem pfitomny také zbytky iontového stiibra. Ze zbytkl
iontového stiibra by vlivem aceroly, jako redukéniho ¢inidla, vznikly koloidni ¢astice

sttibra v nanorozmeérech, jejichz pritomnost byla v této praci nezadouci.
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3.3.5 Vliv tepelného zpracovani a zmény koncentrace mikrocastic v disperzi na

jejich velikost po interakci s iontovym stfibrem

Byla pfipravena 5% suspenze mikro¢astic AS navazenim potiebné hmotnosti Castic AS
a dispergaci ve vod¢. Vznikl4 suspenze byla n€kolikandsobné kratkodobé ponofena do

ultrazvukové 1azné pro dosazeni optimélniho rozptyleni mikrocastic.

Tato suspenze byla pomoci mikrovinného zafeni zahtata na teplotu 60°C a poté se
nechala vychladnout na teplotu 23°C. Z ochladlé suspenze byl odebran vzorek, ktery
byl zfedén ¢isténou vodou na dvojnasobnou hmotnost. Tim byla pfipravena suspenze

o poloviéni koncentraci ¢astic AS —tj. 2,5%.

Nasledné byl dvakrat pfipraven reakéni systém pro pifipravu mikrocéastic obalenych

stiibrem timto zptisobem:

5 g zasobniho roztoku dusi¢nanu stiibrného (AgNOs3) bylo smichdno s 1,25 g zdsobniho
roztoku amoniaku (NH3), 12,75 g ¢isténé vody a 1 g zasobniho roztoku hydroxidu

sodného. Poté bylo pfidano 5 g redukéni latky.

K prvnimu reakénimu systému se jako redukéni latka piidala 5% suspenze mikrocastic

AS. Finalni koncentrace mikroc¢astic AS Vv reakénim systému tedy Cinila 1%.

K druhému reakénimu systému se jako redukéni latka pfidala 2,5% suspenze
mikroc¢astic AS. Finalni koncentrace mikro¢astic AS v reakénim systému tedy Cinila

0,5%.

Oba systémy byly soucasné¢ michany po piidani redukujici latky na elektromagnetické
michacce po dobu 45 minut, aby bylo zaruceno, ze redukce iontového stiibra v podobé
dusi¢nanu stfibrného na elementarni stiibro a jeho deponace na mikrocastice AS

probehla kvantitativné.

Po 45 minutach byl odebran vzorek z kazdého reakéniho systému. Ke vzorku byl ptidan
devitindsobek ¢isténé vody. Tim byl odebrany vzorek 10x zfedén. Poté byla zmétena

u puvodniho reakéniho systému i u zfedéného vzorku velikost ¢astic (vzorky 5a — 5d).
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Totozny postup byl zopakovan pro ptipravu suspenze pusobenim teploty 70°C (vzorky
5e — 5h).

Suspenze obsahujici mikroc¢astice obalené stiibrem piipravené v této experimentalni
casti byly uschovany ve tmé po dobu 24 hodin pii teplot¢ 5°C a pouzity
Vv experimentalni ¢asti ¢. 6 k ucelu popsani vlivu aceroly na mikrocastice.

Desetkrat ziedéné vzorky urené k méfeni mikrocastic uschovany nebyly, protoze byly

dalsi den ptipraveny Cerstvé opétovnym nafedénim vySe uvedenych suspenzi.

3.3.6 Vliv koncentrace mikro¢astic v disperzi na jejich velikostni parametry

pristrojové a skutecné

Bylo pfipraveno 25 g koloidnich c¢astic (nanocastic) stfibra postupem ziskanym
Z ptedeslé prace diplomantky Skolitele (vzorek ¢. 53 v diplomové praci Katariny

Vojtkové) (78):

V ¢isté kadince bylo smichano 5 g zasobniho roztoku dusi¢nanu stiibrného (AgNO3)
s 1,25 g zasobniho roztoku amoniaku (NH3), 12,75 g Cisténé vody a 1 g zasobniho
roztoku hydroxidu sodného. Nastiik 5 g roztoku redukéni latky byl proveden za
pusobeni mikrovin po dobu 15 sekund, poté byla reakéni nadoba presunuta na
elektromagnetickou michacku a redukce pokracovala po dobu dalSich 45 minut.
Redukéni latkou v tomto ptipadé byla kombinace vodnych roztokd 1,8% maltdzy

a 0,02% glyceraldehydu.

Tato suspenze obsahujici koloidni Castice stfibra byla nésledné pouzita k vytvofeni
koncentracni fady obsahujici fedéni vodou Ix (tj. hotovy vzorek), 10x (pfidanim
devitinasobku vody), 100x, 1000x a 5000x. U kazdého fedéni byla zmétfena velikost

vzniklych nanocastic (vzorky 6a — 6e).
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V dalsim kroku byla pfipravena 1% suspenze mikroCastic AS, kterd byla pomoci
mikrovinného zafeni zahtivana na 100°C po dobu 10 minut. Po vychladnuti na teplotu

23°C byla suspenze postupné natfedéna vodou na suspenze o koncentracich 0,1%,

0,01% a 0,001%.

Ke kazdému fedéni suspenze mikrocastic AS se ptidaly koloidni Castice stiibra
VvV takovém mnozstvi, aby vyslednd smées obsahovala 3 dily suspenze mikrocastic AS
Vv piislusném fedeéni a 1 dil koloidnich Eastic stfibra o fedéni 1x. Kone¢na smés byla

dobfe promichana a zméfila se velikost ¢astic (vzorky 7a — 7d).

3.3.7 Testovani piitomnosti nezreagovaného iontového stiibra v disperzi

medikovanych mikrocastic
K mikroc¢asticim se stiibrem z experimentalni ¢asti €. 5 pfipravenym pii teplotach 60°C
a 70°C v koncentracich 1% a 0,5% byl pfidan devitinasobek c¢isténé vody. Tim byly

mikrocastice 10x ziedény.

Po zmé&feni jejich velikosti (vzorky 8a — 8d) byla k poloviné mikroé¢astic pfidana acerola

v koncentraci 0,5%.

Uzaviené lahvicky se smési obsahujici acerolu byly intenzivn€ protiepany
a uchovavany obalené hlinikovou f6lii. Po 30 minutdch stani byly disperze zmétfeny
(vzorky 8e — 8h).

Ke zbylé poloviné mikrocastic byl opét ptidan devitinasobek ¢isténé vody. Tim byly
castice 100x zfedény. Zbyly postup byl totozny s postupem u mikroc¢astic zfedénych
vodou 10x (vzorky 8i — 8p).
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4. VYSLEDKY

Vysledky experimentalni prace jsou obsazeny v nasledujicich tabulkach a obrézcich.

S kazdym vzorkem koresponduje obrazek stejného nazvu, napt. ke vzorku 1a patii obrazek 1a-1 a 1a-2. Pro zjednoduseni orientace ve vysledcich je to i takto
oznaceno. Soucasti obrazku oznaceného ptiponou -1 jsou grafy intenzitni frekvenéni kiivky velikosti ¢astic (na strance vzdy vlevo) a piiponou -2 jsou grafy
objemové frekvencni kiivky velikosti ¢astic (na strance vzdy vpravo).

Pozn. v jednom cyklu méreni jsou vidy pristrojem ZetaSizer provedena tii méreni téhoz vzorku.

4.1 Vliv teploty disperze na velikostni parametry mikrocastic

Tab. 1: Prehled vzorki k vlivu teploty disperze na velikostni parametry mikroc¢astic

Vzorek Souvisejici | Typ mikroc¢astic Pouzita Cislo Z-Ave Pdl Pk 1 Pk 2 Pk 3 Pk 1 Pk 2 Pk 3
obrazky teplota (°C) | méfeni | (d.nm) Mean Mean Mean Area Area Area
Int Int Int Int (%) | Int (%) | Int (%)
(d.nm) | (d.nm) | (d.nm)
la la-1, 1a-2 AS 23 251 6069 1 1070 0 0 100 0 0
252 4506 0,331 3838 0 0 100 0 0
253 7668 1 955,4 0 0 100 0 0
1b 1b-1, 1b-2 AS 50 241 2944 0,366 2454 0 0 100 0 0
24 2 3476 0,121 3821 0 0 100 0 0
243 4119 0,362 2279 0 0 100 0 0
1c 1c-1, 1c-2 AS 75 161 4734 1 1160 0 0 100 0 0
16 2 5589 0,764 627 0 0 100 0 0
16 3 4455 1 907,1 0 0 100 0 0
1d 1d-1, 1d-2 AS 100, po 171 2636 1 867,5 43,08 0 84,1 15,9 0
dobu 30 172 2724 1 1563 72,86 0 75,1 24,9 0
sekund 173 3799 1 96,96 0 0 100 0 0
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Tab. 1 (pokracovani z piredchozi strany): Prehled vzorkii k vlivu teploty disperze na velikostni parametry mikroc¢astic

Vzorek Souvisejici | Typ mikrocastic Pouzita Cislo Z-Ave Pdi Pk 1 Pk 2 Pk 3 Pk 1 Pk 2 Pk 3
obrazky teplota (°C) | méfeni (d.nm) Mean Mean Mean Area Area Area
Int Int Int Int (%) | Int (%) | Int (%)
(d.nm) (d.nm) (d.nm)
le le-1, le-2 AS 100, po 181 2473 1 1154 42,41 0 87,4 12,6 0
dobu 10 182 2871 1 1149 60,48 0 73,3 26,7 0
minut 183 3632 0,519 2116 71,25 0 77,7 22,3 0
1f 1f-1, 1f-2 RS 23 271 3984 1 3665 0 0 100 0 0
272 4213 1 3868 0 0 100 0 0
273 5442 1 4785 0 0 100 0 0
1g 1g-1, 1g-2 RS 50 201 4133 0,354 2568 0 0 100 0 0
202 4694 0,237 4063 0 0 100 0 0
203 4696 0,357 2371 0 0 100 0 0
1h 1h-1, 1h-2 RS 75 211 2,57E+04 1 4447 0 0 100 0 0
212 2,74E+04 1 5457 0 0 100 0 0
213 | 4,05E+04 1 0 0 0 0 0 0
1i 1i-1, 1i-2 RS 100, po 221 1,36E+04 1 4651 0 0 100 0 0
dobu 30 222 1,96E+04 1 5461 0 0 100 0 0
sekund 223 2,56E+04 1 0 0 0 0 0 0
1j 1j-1, 1j-2 RS 100, po 231 1,47E+04 1 4950 0 0 100 0 0
dobu 10 232 2,20E+04 1 5560 0 0 100 0 0
minut 233 2,68E+04 1 0 0 0 0 0 0
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Obr. 1c-1
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Obr. le-1
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Obr. 1g-2
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Obr. 1i-1

Obr. 1i-2
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4.2 Vliv koncentrace mikrocastic v suspenzi na jejich velikostni parametry

Tab. 2: Pitehled vzorki k vlivu koncentrace mikroc¢astic v suspenzi na jejich velikostni parametry

Vzorek Souvisejici | Typ mikrocastic Koncentrace Cislo Z-Ave Pdl Pk 1 Pk 2 Pk 3 Pk 1 Pk 2 Pk 3
obrazky mikro¢astic (%) | méfeni | (d.nm) Mean Mean Mean Area Area Area
Int Int Int Int (%) | Int (%) | Int (%)
(d.nm) (d.nm) (d.nm)
2a 2a-1, 2a-2 AS 0,001 51 3834 0,392 1230 0 0 100 0 0
52 4056 0,667 984,2 0 0 100 0 0
53 3767 0,76 656,3 0 0 100 0 0
2b 2b-1, 2b-2 AS 0,01 61 4181 0,524 2162 0 0 100 0 0
62 4665 0,55 1961 0 0 100 0 0
63 3334 0,925 949,4 0 0 100 0 0
2¢C 2c¢-1, 2¢c-2 AS 0,1 71 2137 0,305 1758 4874 0 82,4 17,6 0
72 2181 0,436 4027 1183 0 55,7 44,3 0
73 2293 0,361 1738 5384 0 91,8 8,2 0
2d 2d-1, 2d-2 AS 1 81 3093 0,18 3274 0 0 100 0 0
82 3004 0,243 2579 5281 0 95,2 4,8 0
83 2981 0,213 2619 0 0 100 0 0
2e 2e-1, 2e-2 RS 0,001 91 4551 0,957 295,4 0 0 100 0 0
92 1649 1 2478 0 0 100 0 0
93 2083 1 179,8 0 0 100 0 0
2f 2f-1, 2f-2 RS 0,01 101 6464 1 0 0 0 0 0 0
102 4283 1 396,1 0 0 100 0 0
103 2839 1 3815 0 0 100 0 0
29 29-1, 2g-2 RS 0,1 131 3677 0,24 4155 0 0 100 0 0
132 4180 0,291 4496 0 0 100 0 0
133 6141 0,475 656,1 117,5 0 65,8 34,2 0
2h 2h-1, 2h-2 RS 1 121 6413 0,253 5343 0 0 100 0 0
122 6276 0,008 5384 0 0 100 0 0
123 6596 0,141 5452 0 0 100 0 0
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4.3 Vliv tenzidu na agregatni stav disperzi mikrocastic

Tab. 3: Pitehled vzorki k vlivu tenzidu na agregatni stav disperzi mikrocastic

Vzorek Souvisejici Typ Koncentrace Pouziti Cislo | Z-Ave | PdI Pk 1 Pk 2 Pk 3 Pk 1 Pk 2 Pk 3
obrazky mikroc¢astic mikroc&astic (%) | polysorbatu 20 | méfeni | (d.nm) Mean | Mean | Mean | Area | Area | Area
v koncentraci Int Int Int Int Int Int
0,1% (d.nm) | (d.nm) | (d.nm) | (%) (%) (%)
3a 3a-1, 3a-2 AS 0,1 ne 11 3696 | 0,513 | 1398 0 0 100 0 0
12 4303 | 0,503 | 1571 | 388,7 0 94,1 59 0
13 4537 | 0,686 | 935,3 0 0 100 0 0
3b 3b-1, 3b-2 AS 0,1 ano 21 2158 | 0,337 | 1686 | 5235 0 88,2 | 118 0
22 2225 | 0,39 | 1441 | 5393 0 90,6 94 0
23 2247 | 0,454 | 1374 | 5560 0 94,7 5,3 0
3c 3c-1, 3c-2 RS 0,1 ne 31 4149 | 0,251 | 4262 0 0 100 0 0
32 4686 | 0,462 | 4464 0 0 100 0 0
33 4893 | 0,041 | 4744 0 0 100 0 0
ad 3d-1, 3d-2 RS 0,1 ano 41 2490 | 0,009 | 2790 0 0 100 0 0
42 4344 1 4000 0 0 100 0 0
43 3532 | 0,322 | 3524 0 0 100 0 0
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4.4 Vliv precisténi a povrchové ipravy mikrocastic na jejich velikost

Tab. 4: Pitehled vzorki k vlivu pie¢i§téni a povrchové upravy mikrocastic na jejich velikost

Vzorek Souvisejici | Koncentrace Typ Pouziti aceroly | Cislo | Z-Ave Pdl Pk 1 Pk 2 Pk 3 Pk 1 Pk 2 Pk 3

obrazky | mikrocastic AS | precisténi v koncentraci | méfeni | (d.nm) Mean | Mean | Mean | Area | Area | Area
(%) 0,5% Int Int Int Int Int Int

(d.nm) | (d.nm) | (d.nm) (%) (%) (%)
4a 4a-1, 4a-2 0,5 0,25% ne 731 2036 | 0,259 | 1764 5394 0 96 4 0
NaOH 732 2060 | 0,256 | 1740 5359 0 94,1 59 0
733 2014 | 0,195 | 2253 0 0 100 0 0
4b 4b-1, 4b-2 1 0,25% ne 741 1766 0,23 2189 0 0 100 0 0
NaOH 742 1823 | 0,258 | 1779 4997 0 92 8 0
743 1824 0,23 2323 0 0 100 0 0
4c 4c-1, 4c¢-2 2 0,25% ne 751 1506 | 0,238 | 1376 5519 0 98,5 1,5 0
NaOH 752 1577 | 0,223 | 2081 0 0 100 0 0
753 1558 | 0,154 | 1860 0 0 100 0 0
4d 4d-1, 4d-2 0,5 0,35% ne 761 1633 1 1389 0 0 100 0 0
NaOH 762 1701 | 0,739 | 1566 0 0 100 0 0
76 3 1764 | 0,089 | 1881 0 0 100 0 0

4e 4e-1, 4e-2 1 0,35% ne 771 2144 | 0,324 | 2161 4882 | 594,1 | 78,9 14,6 6,4
NaOH 772 2209 | 0,314 | 1707 5368 0 92,2 7,8 0
773 2423 | 0,399 | 1683 5411 0 91,5 8,5 0
4f 4f-1, 4f-2 2 0,35% ne 781 2058 | 0,295 | 1664 5491 0 96,9 3,1 0
NaOH 782 1861 0,28 1488 5134 0 87,3 12,7 0
78 3 1808 0,27 1674 5532 0 98,4 1,6 0
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Tab. 4 (pokracovani z piredchozi strany): Prehled vzorki k vlivu piefisténi a povrchové upravy mikrocastic na jejich velikost

Vzorek Souvisejici | Koncentrace Typ Pouziti aceroly | Cislo | Z-Ave Pdl Pk 1 Pk 2 Pk 3 Pk 1 Pk 2 Pk 3
obrazky | mikrocastic AS | precisténi v koncentraci | méfeni | (d.nm) Mean | Mean | Mean | Area | Area | Area
(%) 0,5% Int Int Int Int Int Int
(d.nm) | (d.nm) | (d.nm) (%) (%) (%)
49 4g-1, 4g-2 0,5 0,45% ne 851 2002 1 1632 0 0 100 0 0
NaOH 852 2041 | 0,923 | 1846 0 0 100 0 0
853 2200 | 0,117 | 2458 0 0 100 0 0
4h 4h-1, 4h-2 1 0,45% ne 861 2863 | 0,375 | 1813 5366 0 85,8 14,2 0
NaOH 86 2 2668 | 0,286 | 3006 0 0 100 0 0
86 3 2805 | 0,369 | 1711 5380 0 87,4 12,6 0
4i 4i-1, 4i-2 2 0,45% ne 871 2320 | 0,294 | 2083 4574 0 73,3 26,7 0
NaOH 872 2449 0,47 4600 1102 0 55,4 | 44,6 0
873 2446 | 0,418 | 4210 1130 0 64,4 35,6 0
4j 4j-1, 4j-2 0,5 0,25% ano 791 1517 | 0,461 | 1421 | 131,9 | 5404 87,2 7,2 5,6
NaOH 792 1378 | 0,565 | 1511 4640 | 130,8 | 74,7 18,3 7
793 1365 | 0,569 | 2481 | 156,7 0 94,2 5,8 0
4k 4k-1, 4k-2 1 0,25% ano 801 1988 | 0,293 | 2653 0 0 100 0 0
NaOH 802 2039 | 0,341 | 2128 4889 0 84,4 15,6 0
803 2201 | 0,326 | 1663 5414 0 94,2 5,8 0
4l 41-1, 41-2 2 0,25% ano 811 2663 | 0,312 | 1938 4352 0 59,5 40,5 0
NaOH 812 2623 | 0,316 | 1925 5560 0 96,6 3,4 0
813 2575 0,17 3068 0 0 100 0 0
4m 4m-1, 4m- 0,5 0,35% ano 821 1365 | 0,378 | 1636 | 1456 | 5394 89,7 7,7 2,6
2 NaOH 822 1414 | 0,551 | 2531 364 0 90,9 9,1 0
823 1432 | 0,446 | 2135 | 1615 0 92,6 7,4 0
4n 4n-1, 4n-2 1 0,35% ano 831 2048 | 0,331 | 1766 5276 0 91,6 8,4 0
NaOH 832 2135 | 0,479 | 1379 5381 0 87,7 12,3 0
833 2108 | 0,361 | 1839 4699 0 77,2 22,8 0
40 40-1, 40-2 2 0,35% ano 841 2759 | 0,316 | 2047 4777 0 74,5 25,5 0
NaOH 842 2922 | 0,403 | 1634 5519 0 92,5 7,5 0
843 3368 0,47 1422 5098 0 54,9 45,1 0
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Tab. 4 (pokracovani z piredchozi strany): Prehled vzorki k vlivu piefisténi a povrchové upravy mikrocastic na jejich velikost

Vzorek Souvisejici | Koncentrace Typ Pouziti aceroly | Cislo | Z-Ave Pdl Pk 1 Pk 2 Pk 3 Pk 1 Pk 2 Pk 3
obrazky | mikrocastic AS | precisténi v koncentraci | méfeni | (d.nm) Mean | Mean | Mean | Area | Area | Area
(%) 0,5% Int Int Int Int Int Int
(d.nm) | (d.nm) | (d.nm) (%) (%) (%)
4p 4p-1, 4p-2 0,5 0,45% ano 881 642,8 1 2444 | 1919 0 76,2 23,8 0
NaOH 88 2 828,3 | 0,756 | 1225 4567 | 132,1 | 60,5 23,9 15,6
88 3 834,2 | 0,888 | 1587 | 197,7 | 5231 63,3 26,7 10
4q 49-1, 49-2 1 0,45% ano 891 1499 | 0,469 | 1561 4905 | 184,7 | 79,8 14,5 5,7
NaOH 892 1560 | 0,342 | 2233 | 175,6 0 94 6 0
893 1430 | 0,434 | 2305 | 301,5 0 91,9 8,1 0
4r 4r-1, 4r-2 2 0,45% ano 901 2841 | 0,327 | 3397 | 7613 0 89,7 10,3 0
NaOH 90 2 2595 0,31 1986 4737 0 72,8 27,2 0
90 3 2360 | 0,285 | 2051 4558 0 71,5 28,5 0
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Obr. 4g-1
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4.5 Vliv tepelného zpracovani a zmény koncentrace mikrocastic v disperzi na jejich velikost po interakci s iontovym stiibrem

Tab. 5: Pirehled vzorki k vlivu tepelného zpracovani a zmény koncentrace mikrocastic v disperzi na jejich velikost po interakci

s iontovym stiibrem

Vzorek Souvisejici Koncentrace Pouzita Redéni Cislo | Z-Ave PdI Pkl | Pk2 | Pk3 | Pkl | Pk2 | Pk3
obrazky mikrocastic AS | teplota (°C) pouzité méfeni | (d.nm) Mean | Mean | Mean | Area | Area | Area
(%) k méteni Int Int Int Int Int Int
velikosti (d.nm) | (d.nm) | (d.nm) | (%) (%) (%)
castic
5a 5a-1, 5a-2 1 60 1x 431 3274 0,494 | 1447 | 5390 0 78 22 0
432 3489 0,23 | 3477 0 0 100 0 0
433 3340 0,424 | 4507 | 1115 0 749 | 251 0
5b 5b-1, 5b-2 0,5 60 1x 441 3105 0,369 | 1750 | 5283 0 789 | 211 0
44 2 3370 0,485 | 4989 | 1291 0 52,8 | 47,2 0
443 3547 0,547 | 1175 | 5264 0 56,5 | 435 0
5¢ 5c-1, 5¢-2 1 60 10x 451 3517 0,493 | 1605 | 5560 0 97,9 2,1 0
452 3222 0,412 | 1657 | 5560 0 96,4 3,6 0
453 3491 0,407 | 1886 | 5560 0 93,9 6,1 0
5d 5d-1, 5d-2 0,5 60 10x 46 1 4261 1 3678 0 0 100 0 0
46 2 3797 0,163 | 3845 0 0 100 0 0
46 3 4067 0,173 | 4336 0 0 100 0 0

61




Tab. 5 (pokracovani z piredchozi strany): Prehled vzorki k vlivu tepelného zpracovani a zmény koncentrace mikrodastic v disperzi na

jejich velikost po interakci s iontovym stfibrem

Vzorek Souvisejici Koncentrace Pouzita Redéni Cislo | Z-Ave Pdl | Pkl | Pk2 | Pk3 | Pkl | Pk2 | Pk3
obrazky mikrocastic AS | teplota (°C) pouzité méfeni | (d.nm) Mean | Mean | Mean | Area | Area | Area
(%) k méfeni Int Int Int Int Int Int
velikosti (d.nm) | (d.nm) | (d.nm) | (%) (%) (%)
castic
5e 5e-1, 5e-2 1 70 1x 471 3812 1 53,23 0 0 100 0 0
47 2 4429 1 49,95 0 0 100 0 0
47 3 3678 1 55,66 0 0 100 0 0
5f 5f-1, 5f-2 0,5 70 1x 48 1 4591 0,118 | 5106 | 57,85 0 92,7 7,3 0
48 2 5369 0,292 | 5560 | 77,02 0 63,6 | 364 0
48 3 4638 0,23 | 5226 | 58,11 0 91,2 8,8 0
59 5g-1, 5g-2 1 70 10x 491 | 1,20E+04 | 0,572 | 8,878 0 0 100 0 0
492 | 1,57E+04 1 0 0 0 0 0 0
493 | 1,27E+04 1 6,333 0 0 100 0 0
5h 5h-1, 5h-2 0,5 70 10x 501 | 1,22E+04 | 0,717 | 21,32 0 0 100 0 0
502 7059 0,275 | 33,35 | 5560 0 80,1 | 19,9 0
503 7339 0,437 | 3587 | 42,69 0 50,7 | 49,3 0
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Obr. 5e-1
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Obr. 5g-1
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4.6 Vliv koncentrace mikroé¢astic v disperzi na jejich velikostni parametry pristrojové a skute¢né

Tab. 6: Pirehled vzorki k vlivu koncentrace mikrocéastic v disperzi na jejich velikostni parametry pristrojové a skute¢né

Vzorek Souvisejici Redéni Redéni Cislo Z-Ave Pdl Pk 1 Pk 2 Pk 3 Pk 1 Pk 2 Pk 3
obrazky | koloidnich ¢astic | koloidnich | méfeni (d.nm) Mean Int | Mean Int | Mean Int | AreaInt | AreaInt | Area Int
stiibra Castic (d.nm) (d.nm) (d.nm) (%) (%) (%)
stiibra
(ppm)
6a 6a-1, 6a-2 1x 108 321 25,03 0,19 26,54 0 0 100 0 0
322 24,72 0,206 25,67 5118 0 97,9 2,1 0
323 24,67 0,187 26,67 4784 0 97,8 2,2 0
6b 6b-1, 6b-2 10x 10,8 331 90,92 0,19 119,8 23,38 0 56,1 43,9 0
332 70,95 0,235 136,3 25,84 0 52,5 47,5 0
333 58,15 0,47 130,4 23,81 0 57,8 42,2 0
6¢ 6¢c-1, 6¢-2 100x 1,08 341 351,1 0,516 50,84 15,69 0 64,3 35,7 0
342 818,6 0,751 29,24 5,898 0 94,8 52 0
343 437,3 0,418 50,63 15,56 0 65,9 34,1 0
6d 6d-1, 6d-2 1000x 0,108 351 1562 1 58,71 8,743 0 89,5 10,5 0
352 589,2 0,532 1251 20,34 0 69 31 0
353 355,1 0,403 167,1 24,14 0 68 32 0
6e 6e-1, 6e-2 5000x 0,022 371 323,3 0,439 143,9 31,25 0 93 7 0
372 237,8 0,328 161,8 28,83 0 93,8 6,2 0
373 2244 0,304 183,1 0 0 100 0 0
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Tab. 7: Prehled vzorki k vlivu koncentrace mikrocastic v disperzi na jejich velikostni parametry piistrojové a skute¢né

Vzorek | Souvisejici 3 dily 1 dil Koncentrace Koncentrace | Cislo | Z-Ave | PdI Pk 1 Pk 2 Pk3 | Pkl |Pk2|Pk3
obrazky suspenze koloidnich mikrocastic mikrocastic | méfeni | (d.nm) Mean | Mean | Mean | Area | Area | Area
mikrocastic ¢astic AS ve smési AS ve smési Int Int Int Int Int Int
ASo stiibra o (%) (ppm) (d.nm) | (d.nm) | (d.nm) | (%) | (%) | (%)
koncentraci fedéni
(%)
Ta 7a-1, 7a-2 1 1x 0,75 7500 391 | 4745 | 0,884 | 183,8 | 58,18 0 7441256 | 0
392 | 507,2 | 0,943 | 1729 | 49,61 0 7781222 | 0
393 458 | 0,852 | 222,3 | 83,03 0 58 42 0
7b 7b-1, 7b-2 0,1 1x 0,075 750 401 | 5732 | 0,512 | 34,95 0 0 100 0 0
402 | 2559 1 34,43 0 0 100 0 0
403 | 2250 1 32,78 0 0 100 0 0
7c 7c-1, 7c-2 0,01 1x 0,0075 75 411 | 2409 | 0,37 | 23,92 | 156,9 0 805/195] 0
412 | 328,7 | 0,39 | 21,83 | 86,56 0 7571243 0
413 130 | 0,263 | 25,09 | 156,2 | 405,8 | 76,2 | 18 | 4,5
7d 7d-1, 7d-2 0,001 1x 0,00075 7,5 421 | 57,64 | 0,125 | 24,37 | 117,3 0 975 | 25 0
422 | 27,55 | 0,302 | 26,24 | 302,9 | 5423 | 955 | 3 1,4
42 3 268 | 0,27 | 27,17 | 4739 | 531,8 | 926 | 4 3,4
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4.7 Testovani pritomnosti nezreagovaného iontového stribra v disperzi medikovanych mikrocastic

Tab. 8: Pitehled vzorki k testovani pritomnosti nezreagovaného iontového stfibra v disperzi medikovanych mikro¢astic

Vzorek Souvisejici | Typ pouzitych Ztedéni Pouziti aceroly | Cislo | Z-Ave | Pdl Pk 1 Pk 2 Pk 3 Pk 1 Pk2 | Pk3

obrazky mikrocastic mikrocastic v koncentraci | méfeni | (d.nm) Mean | Mean | Mean | Area | Area | Area
0,5% Int Int Int Int Int Int

(d.nm) | (d.nm) | (d.nm) | (%) (%) (%)
8a 8a-1, 8a-2 | 1% suspenze, 10x ne 511 | 2764 | 0,13 | 2800 0 0 100 0 0
60°C 512 | 3281 | 0,287 | 2372 | 5435 0 92,5 7,5 0
513 | 3421 | 0,337 | 4366 | 1250 0 751 | 24,9 0
8b 8b-1, 8b-2 | 0,5% suspenze, 10x ne 521 | 825,3 | 0,552 | 778,8 | 83,37 0 89,3 | 10,7 0
60°C 522 | 748,2 | 0,621 | 830 | 109,5 0 86,8 | 13,2 0

523 | 671,7 | 0,799 | 950,9 | 2494 | 575 | 70,5 | 18,2 6,6
8c 8c-1, 8c-2 | 1% suspenze, 10x ne 531 | 3401 | 0,564 | 5113 | 81,77 0 855 | 145 0
70°C 532 | 1818 1 109,3 | 13,23 0 94,1 59 0
533 | 1802 1 108,6 | 9,298 0 94,7 5,3 0
8d 8d-1, 8d-2 | 0,5% suspenze, 10x ne 541 | 3799 | 0,333 | 4995 | 70,35 0 89,9 | 10,1 0
70°C 542 | 4573 | 0,495 | 5560 | 91,14 0 54 46 0
543 | 4171 | 0,933 | 1114 | 15,32 0 92,5 7,5 0
8e 8e-1, 8e-2 | 1% suspenze, 10x ano 551 2279 | 0,493 | 1477 0 0 100 0 0
60°C 552 | 2293 | 0,308 | 2705 0 0 100 0 0
553 | 2357 | 0,359 | 1622 | 4983 0 77 23 0
8f 8f-1, 8f-2 | 0,5% suspenze, 10x ano 561 | 1393 | 0,755 | 499,1 0 0 100 0 0
60°C 562 | 1259 | 0,654 | 624,3 0 0 100 0 0
563 | 1207 | 0,585 | 796,3 | 101,9 0 95 5 0

89 80-1, 8g-2 | 1% suspenze, 10x ano 571 482 | 0,676 | 493 | 5009 | 1226 | 67,2 18 14,8
70°C 572 | 428,1 | 0,826 | 298,2 | 3562 0 55,8 | 44,2 0

573 | 398,3 | 0,879 | 446,5 | 4746 | 9543 | 64,2 | 23,1 | 12,7
8h 8h-1, 8h-2 | 0,5% suspenze, 10x ano 581 | 2868 1 169,2 0 0 100 0 0
70°C 582 | 1634 1 1098 160 0 56,1 | 43,9 0
583 | 1690 | 0,922 | 626 | 1354 0 659 | 34,1 0
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Tab. 8 (pokracovani z piredchozi strany): Prehled vzorkii k testovani pFitomnosti nezreagovaného iontového stribra v disperzi

medikovanych mikrocastic

Vzorek Souvisejici | Typ pouzitych Ztedéni Pouziti aceroly | Cislo | Z-Ave | Pdl Pk 1 Pk 2 Pk 3 Pk 1 Pk2 | Pk3
obrazky mikrocastic mikrocastic v koncentraci | méfeni | (d.nm) Mean | Mean | Mean | Area | Area | Area
0,5% Int Int Int Int Int Int
(d.nm) | (d.nm) | (d.nm) | (%) (%) (%)
8i 8i-1, 8i-2 | 1% suspenze, 100x ne 591 | 3364 | 0,393 | 2211 0 0 100 0 0
60°C 592 | 3305 | 0,569 | 915,6 | 5450 0 746 | 254 0
593 | 3285 | 0,733 | 824,4 0 0 100 0 0
8j 8j-1, 8j-2 | 0,5% suspenze, 100x ne 601 | 1463 | 0,969 | 316 | 27,09 0 91,8 8,2 0
60°C 602 | 1226 | 0,84 | 3819 | 39,33 0 88 12 0
603 | 1100 | 0,75 | 484,3 | 50,13 0 86 14 0
8k 8k-1, 8k-2 | 1% suspenze, 100x ne 611 | 1064 | 0,784 | 1049 | 1109 0 61,1 | 38,9 0
70°C 612 | 1057 | 0,786 | 9859 | 123,3 | 22,88 | 54,3 | 39,9 5,8
613 | 707,6 1 1284 | 140,7 | 38,21 | 49,4 | 425 8,1
8l 8I-1, 8I-2 | 0,5% suspenze, 100x ne 621 | 1808 1 134,7 | 13,26 0 92,6 7,4 0
70°C 622 | 1313 | 0,986 | 328,5 | 67,42 0 68,1 | 31,9 0
623 | 1199 | 0,902 | 441,1 | 80,83 0 60,9 | 39,1 0
8m 8m-1, 8m- | 1% suspenze, 100x ano 631 1479 | 0,878 | 716,1 | 83,77 0 86,7 13,3 0
2 60°C 632 | 1327 | 0,807 | 743,1 | 97,07 0 86,1 | 13,9 0
633 | 1151 | 0,891 | 633,8 | 105,6 0 81,7 | 18,3 0
8n 8n-1, 8n-2 | 0,5% suspenze, 100x ano 641 | 654,7 | 0,589 | 5954 | 107,9 0 74 26 0
60°C 642 | 482,7 | 0642 | 5458 | 1189 | 145 | 68,3 | 25,8 59
643 | 3355 | 0,752 | 8449 | 1051 | 156 | 574 | 33,2 6
80 80-1, 80-2 | 1% suspenze, 100x ano 651 | 644,9 | 0,603 | 775,2 | 157,4 | 18,49 | 52,7 40 5,8
70°C 652 | 534,3 | 0,722 | 710,7 | 149,7 | 23,08 | 56,1 | 36,9 4
653 | 552,1 | 0,634 | 858,1 | 169 | 20,08 | 50,8 | 42,3 6,9
8p 8p-1, 8p-2 | 0,5% suspenze, 100x ano 661 | 1545 | 0,957 | 1524 | 11,01 0 91,4 8,6 0
70°C 662 | 760,8 | 0,713 | 510 | 105,8 0 619 | 38,1 0
663 | 783,6 | 0,742 | 3244 | 73,29 0 75 25 0
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5. DISKUZE

5.1 K FeSenému problému a metodé reSeni

Predlozend prace je prispévkem k feSeni nového typu protimikrobnich preparata
s §irokym spektrem uéinku a dostate¢nou mirou biokompatibility. Re$ena problematika
navazuje na dosud nepublikované vyzkumné prace realizované na pracovisti skolitele
pred vice nez 10 lety. Charakteristickym rysem protimikrobnich agens je depozice tenké
vrstvy elementarniho stfibra na biodegradabilnich mikroc¢asticich vhodné velikosti

a vhodnych povrchovych parametri.

Mezi hlavni vyhody medikovanych mikro¢astic ve srovnani s bézn€ pouzivanymi
nanocasticemi by mél patfit pfedevSim jejich znacné vétsi rozmér, ktery nedovoluje
piekonavani biologickych bariér. Vyssi mira biokompatibility by také mohla souviset se
snadno regulovatelnou, a tedy optimalizovanou koncentraci aktivni slozky v ¢asticovém

systému.

Diplomova prace je zamé&fena na granulometrickou charakteristiku mikro¢astic métenou
ve vodné disperzi pomoci metody fotonové korelacni spektroskopie (PCS). Pozornost je
vénovana jejich vstupni velikosti, termické odolnosti, dale jejich chovani v pfitomnosti
neionického tenzidu. Od testovdni suspenzi s rtiznou koncentraci vnitini faze bylo
o¢ekavano ziskani informace o vhodném rozmezi koncentraci pro vérohodné vysledky
méteni. Modelové smési mikrocastic s oddélené pfipravenymi nanocésticemi slouzily
k vyzkouseni citlivosti méfeni pfistroje z hlediska moznosti detekce nezadouci piimési
nanocastic. K indikaci ptipadného podilu nezreagovaného iontového sttibra mélo slouzit
ptidani stavy zrostliny Malpighia glabra (acerola), obsahujici kyselinu askorbovou
a flavonoidy, k medikovanym mikrocasticim sekundarné po procesu ptredpokladané

depozice elementarniho stiibra jako aktivni slozky.

Nékteré informace podstatné z hlediska realizace predbéznych tivah o moznosti podani

piihlasky vynalezu nejsou v této praci zdmerné uvedeny.
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5.2 K vlivu teploty disperze na velikostni parametry mikrocastic

Byla sledovana granulometrickd charakteristika mikroc¢astic dispergovanych ve vodé
bez pfitomnosti stfibra. Byly pouzity specidlné ptipravené mikroc¢astice kulovitého tvaru
dvou velikostnich tfid. Mensi, oznaené¢ symbolem AS, meély stiedni primér pii
pozorovani ve svételném mikroskopu pfiblizné 1 pm, vétsi mély primeér piiblizné 5 pm
Smalymi odchylkami a byly oznaceny pismeny RS. Suspenze mensich méla
koncentraci 0,01%, koncentrace vétsich byla 0,10%. Mikrocastice byly podrobeny péti

teplotnim rezimim pro ziskéni informace o jejich termické odolnosti.

V tabulce €. 1 (vzorky la aZz le) a na obrazcich 1a-1 az le-2 jsou pfislusné vysledky
méfeni granulometrickych charakteristik tykajicich se mikrocastic AS. S vyjimkou
vzorku zpracovaného pii 50°C byla prokazana mensi polydisperzita hodnot intenzitniho
1 objemového priméru. Pii 23°C dochézi v pribehu méteni k aglomeraci ¢astic patrné
Vv disledku zahtivani vzorku pii méteni. Pti 50°C je aglomerace mikroc¢astic vyraznéjsi.
Pi1 75°C doslo prekvapivé ke zmenSeni Castic na velikost blizkou velikosti pfi 23°C
s jejich termickou desagregaci. Pozoruhodné je chovani disperzi pfi teploté varu vody.
Vznikla nova frakce nanocéstic pravdépodobné v dasledku rozpadu mikrocastic.

Velikost této frakce malych ¢astic souvisi s dobou plsobeni tepelné zatéze.

Mikrocastice oznacené jako RS byly meéfitelné pouze v piipad¢ jejich dispergace pfi
23°C

a pii 50°C, jak je mozno posoudit z dat v tabulce ¢. 1 (vzorky 1f az 1j) a z obrazka 1f-1
az 1j-2. Pfi vysSich teplotach dochazi k jejich aglomeraci. Stejné jako u mikrocastic AS

byla nejmensi polydisperzita u mikrocastic zahtatych na 50°C.
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5.3 Kvlivu koncentrace mikrocastic v suspenzi na jejich velikostni

parametry

Mikrocastice dvou vySe uvedenych typti byly dispergovany ve vodé v koncentracich
meénicich se v dekadické fadé od 1% po 0,001%. Vysledky méfeni mikro¢astic AS jsou
Vv tabulce ¢. 2 (vzorky 2a az 2d) a na obr. 2a-1 az 2d-2. Z prezentovanych vysledku je
ziejmé, ze u veétSiny vzorkll dochéazi k agregaci Castic se vzrlstajici koncentraci.

Realistické vysledky byly dosaZzeny pii koncentraci ¢astic 0,001%, tedy 10 ppm.

vvvvvvvv

hodnoty velikosti pii velké polydisperzité. Nizkou polydisperzitu je mozno sledovat
v piipadé vysokych koncentraci mikrocastic. Realisticky vysledek byl dosazen

Vv piipad¢ 1% koncentrace mikrocastic.

Vysledkiim bude nutno vénovat dalsi pozornost. V ptipadé jejich potvrzeni bude nutno

hledat vysvétleni.

5.4 K vlivu tenzidu na agregatni stav disperzi mikrocastic

Jako tenzid s potencidlem ovlivnéni struktury suspenzi mikrocastic byl vybran
polysorbat 20 v koncentraci 0,1%. Tato koncentrace je dostate¢na k piipadné
deflokulaci mikrocastic. V tabulce ¢. 3 (vzorky 3a az 3b) a na obr. 3a-1 az 3b-2 jsou
vysledky méfeni velikosti Castic AS. Je zifejmé, ze vybrany tenzid ve zvolené
koncentraci mé vliv na ¢astecnou agregaci mikrocastic. Polydisperzita velikosti ¢astic
Vv suspenzi s tenzidem je vSak niz8i, coZ je mozno vysvétlit jako falesny vysledek

zpusobeny omezenim metody neméfitelnosti ¢astic vétSich nez 6 pm.

V piipadé mikro¢astic RS (tabulka ¢. 3 — vzorky 3¢ az 3d, obr. 3c-1 az 3d-2) neni
mozno na zdklad¢ prezentovanych vysledkil uCinit zddny zavér o jejich agregaci ze
stejnych divodl jako v piipadé mikrocastic AS. Extrémné kolisajici polydisperzita
vramci tfikrat opakovanych meéfeni je nepfimym svédectvim o existenci vétSich

neméfitelnych agregatth mikrocastic.
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5.5 K vlivu precisténi a povrchové upravy mikrocastic na jejich velikost

Na zaklad¢ vySe popsané tendence k agregaci mikrocastic se piikrocilo k jejich
hydrofilizaci 24-hodinovym pusobenim alkalického média ve vodné disperzi. Rozmezi
tf1 koncentraci vodného roztoku hydroxidu sodného bylo zvoleno na zakladé diivejsich
zkuSenosti na pracovisti Skolitele. Po promyti vodou byly mikrocastice ususeny.
Byly pfipraveny tfi rizné suspenze lisici se koncentraci takto upravenych mikrocastic
ve vodé. Mikrocastice byly vySe popsanym postupem vyuzity k interakci s iontovym
stiibrem. Celkem se tedy jednalo o devét vzorkli mikroCastic se stiibrem,
prezentovanych z granulometrického aspektu v tabulce ¢. 4 (vzorky 4a az 41). Piislusné

zaznamy métfeni metodou PCS jsou na obr. 4a-1 az 4i-2.

V tadé s nejnizsi, 0,25% koncentraci hydroxidu je mozno pozorovat tendenci k nizsi
agregaci se zvysujici se koncentraci dispergovanych mikrocastic. Hodnoty primérné
velikosti oznacené jako Z-Ave tuto tendenci potvrzuji poklesem Vv fad€ koncentrace
mikrocastic: 0,5%/2040 nm — 1,0%/1800 nm — 2,0%/1545 nm. Mirné zvySeny intenzitni
pramér primarnich mikrocastic ve srovnani s mikro¢asticemi neovlivnénych alkalickym

médiem je mozno vysvétlit jejich bobtnanim.

Po zvyseni koncentrace hydroxidu na 0,35% nebyla tato tendence snizovani agregace se
zvySujici se koncentraci mikrocastic potvrzena, trend zmény velikosti a agregace byl
spiSe opacény. Totéz plati jesté vyraznéji i o disperzich mikroc¢astic v 0,45% roztoku
hydroxidu sodného. V tomto piipadé je mozno vysSsi koncentrace mikrocastic ve vysSe

koncentrovaném hydroxidu pokladat za nevhodné.

Pridani 0,5% suSené $tavy z plodu rostliny Malpighia glabra (acerola), jako relativné
silné uc¢inné redukujici latky do suspenze mikrocastic s deponovanym stiibrem na
povrchu, bylo provedeno s cilem odhalit pfipadné iontové stiibro v disperzi. Vysledky
jsou v tabulce ¢. 4 (vzorky 4j az 4r) a na obr. 4j-1 az 4r-2. U vSech vzorkid byl patrny
vzrist hodnot velikostni charakteristiky Z-Ave s koncentraci suspenze. Vysvétlenim
muze byt vyssi schopnost bobtnat pii men$im pokryti vrstvou elementarniho sttibra.
V tadé zvysujici se koncentrace roztoku NaOH pfi povrchové upraveé mikrocastic bylo
prokdzano snizovani hodnot parametru Z-Ave. Nabizi se vysvétleni ve zvySovani

sorpéni kapacity mikroc¢astic nebo kapacity k interakci.
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Prokazani frakce nanocastic prevdzné v rozmezi intenzitniho priméru od 130 nm do
200 nm u suspenzi snejniz8i koncentraci mikrocastic S nejveétsi pravdépodobnosti
souvisi s kapacitou povrchu mikroc¢astic k interakci. V piipadé 0,5% suspenzi byla tato
kapacita piekroCena a v soustavé zlstal nezanedbatelny podil nezreagovaného
iontového stfibra prokazaného jako stiibro koloidni na zakladé jeho redukce
fytokomplexem kyseliny askorbové a flavonoidi. Jako zajimavy vysledek hodnotime
podil iontového stiibra i v ptipadé 1% suspenze zpracované s nejvice koncentrovanym
roztokem hydroxidu. To je vrozporu s vysSe uvedenym piedpokladem o zvySovani
povrchu nebo kapacity Kk interakci se stiibrem s koncentraci hydroxidu pouzitého
k Gpravé povrchu. Nabizi se alternativni vysvétleni ve zmén¢ kvality povrchu. K feSeni
tohoto problému by pfispélo detailni prostudovani vlastnosti povrchu mikrocastic

nezpracovanych, zpracovanych v alkalickém médiu a po jejich interakci se st¥ibrem.

5.6 Kvlivu tepelného zpracovini a zmény koncentrace mikrocastic

v disperzi na jejich velikost po interakci s iontovym stfibrem

V tomto useku byl sledovan vliv kratkodobého zahtati suspenze mikrocastic a zmény
jejich koncentrace pfti jejich interakci se stiibrem a také vliv desetinasobného zfedéni
vyslednych disperzi na jejich granulometrické parametry. Celkovy pocet vzorkl byl
8 pti dvou tepelnych zatéZich, dvou koncentracich suspenzi medikovanych mikroc¢astic

a jejich dvou fedénich.

Vysledky méteni velikosti ¢astic zahtatych kratkodobé na nizsi teplotu 60°C pied jejich
dalsim zpracovanim jsou v tabulce ¢. 5 (vzorky 5a az 5d) a na obr. 5a-1 az 5d-2.
V ptipadé¢ méfeni vzorkd, které nebyly pfed méfenim zfedény, je mozno konstatovat
jednak pomérné nizkou polydisperzitu pi1 vysoké mife agregace; nizs$i mira agregace
v 0,5% disperzich muze byt jednak ndhodnd v ramci mensi standardnosti dodrZeni

podminek, mize byt také ovlivnéna neméfitelnou frakci nadlimitnich agregati.

Po desetinasobném ziedéni 1% disperze tésné€ pied méfenim byly ziskdny mikroc¢astice
S prekvapivé malym podilem agregatli. Pfekvapivy je vysledek méteni po ziedéni 0,5%

disperze, ktery poskytl informaci o agregaci disperze bez podilu priméarnich castic.
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K ovéfeni tohoto vysledku a vylouceni vlivu nestandardniho postupu je nutné provést

dalsi experimenty.

Pro studium stejnych vzorka zahtatych na teplotu 70°C (tabulka €. 5 — vzorky Se az 5h,
obr. 5e-1 az 5h-2) jsou nejvyrazn&j$im rysem velmi variabilni vysledky vyrazné
ovlivnéné obéma faktory danymi koncentraci mikroc¢astic. Pfesto je mozno nameétena
data hodnotit z kvalitativniho hlediska. Zasadni zménou je vysoky podil nanocastic ve
vzorcich, prokdzanych bez ohledu na koncentraci a fedéni suspenzi. Jedna se o disledek
fragmentace mikroc¢éstic s vyraznou zménou parametra takto noveé vzniklych povrchi.
Jako pozoruhodny vysledek je moZno hodnotit podobnost v zaznamech rozloZeni
velikosti ¢astic pivodné 1% a 0,5% suspenze. To je dikazem neovlivnéni disperzniho
stavu soustavy jeji koncentraci v daném rozmezi, i kdyz s polovi¢nimi koncentracemi

obsahovaly urcity podil aglomeratu.

5.7 Kvlivu koncentrace mikrocastic v disperzi na jejich velikostni

parametry pristrojové a skute¢né

Cilem bylo vyzkouSet moZnosti pfistroje poskytnout vérohodné vysledky méfeni
velikosti ¢astic s velkou polydisperzitou metodou PCS. Jednalo se jednak o disperze
koloidniho stiibra a také o smési konstantni koncentrace koloidniho stiibra

s proménlivou koncentraci mikrocastic s deponovanym stiibrem.

Vysledky méfeni velikosti ¢astic koloidniho stfibra jsou v tabulce €. 6 (vzorky 6a az 6e)
a na obr. 6a-1 az 6e-2. Pokud jde o charakteristiku celkového priméru intenzitni
rozméroveé charakteristiky, je mozno vysledovat postupny markantni vzrast hodnot
s fedénim nanodisperze. Méfenim nefedénych nanocastic byly ziskany prakticky
hodnoty monodisperzni smési se sttednim rozmérem 26 nm. Po desetindsobném ziedéni
byla charakteristika vyznamné ovlivnéna tak, Zze byla prokazana pfiblizn€ polovina
submikronovych ¢astic s primérmnym rozmérem Z-Ave téméf trojnasobnym, frakce
vetsich castic méla rozmér kolem 130 nm. Dal§im stondsobnym ziedénim se zvysila
hodnota Z-ave na vice nez 500 nm pfi zna¢né polydisperzité. Vysoka polydisperzita
a velké kolisdni hodnot v ramci opakovanych meéfeni je potvrzenim o podlimitni

méfitelné koncentraci nanocastic. Vérohodné vysledky méieni velikosti nanocastic byly
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u nefedéného vzorku, jehoz koncentrace byla 108 ppm. U nejvice fedéného vzorku byly
méfeny prakticky pouze kontaminujici Céastice prachu. Potvrzenim jsou hodnoty

zaznamu opakovanych méfeni na ptisluSnych obrazcich.

Druhé tada (tabulka ¢. 7 — vzorky 7a az 7d, obr. 7a-1 az 7d-2) se tyka snizujici se
koncentrace tepelné zpracovanych mikrocastic pfi konstantni koncentraci nanocastic
stiibra. Celkovy intenzitni primér Z-Ave je V nefedéné soustavé negativné ovlivnén
vysokou polydisperzitou. Ve vzorku byly prokdzany dva druhy submikronovych ¢astic.
Frakce vétSich Castic obsahovala jejich piiblizné¢ 70% podil s intenzitnim pramérem
kolem 170 nm, zbytek byly €éstice s rozmérem kolem 50 nm. Vzorek, ve kterém byly
mikrocastice desetkrat zfedény, mél tak velkou polydisperzitu, ze jej pfistroj neméfil.
Dalsim zfedénim (100 x) se polydisperzita snizila natolik, ze vysledky méfeni je mozno
pokladat za vérohodné. Doslo k jednoznacnému odliSeni nanocastic stfibra a vétSich
¢astic pochazejicich z destrukce mikrocastic AS. U vzorku s tisicinasobnym ziedénim
bylo toto tvrzeni podpofeno snizenim podilu vétSich ¢éastic zahrnujicich také

kontaminanty.

5.8 K testovani pritomnosti nezreagovaného iontového stiibra v disperzi

medikovanych mikrocastic

Byly porovnany parametry velikosti mikrocastic liSicich se teplotou piipravy a jejich
koncentraci pii depozici stiibra. Po ptipravé disperze medikovanych mikrocastic byla
jeji cast zfedéna desetkrat a kni byla pfidana $tava z rostliny Malpighia glabra
(acerola) pro pripadné prokazani nezreagované¢ho iontového stiibra. Stejny test
prokazujici molekuldrné rozpustné stiibro byl vykonan i v pfipad€ analogickych vzorkt

stonasobné zifedénych.

V tabulce ¢. 8 (vzorky 8a az 8d) a na obr. 8a-1 az 8d-2 jsou vysledky, které se tykaji
medikovanych disperzi mikrocastic. Mikrocastice byly pfipraveny kratkodobym
zahtatim na 60°C a na 70°C. V piipadé vzorka castic zahtatych na 60°C je znacny
rozdil v distribuci velikosti ¢astic zpracovanych v 1% suspenzi a v 0,5% suspenzi.
V ptipadé polovi¢ni koncentrace suspenze je dostupny polovicni povrch. Tento povrch

je za danych podminek podlimitni z hlediska kapacity elementarniho stiibra k jeho
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nasyceni. Stfibro, které je v dané soustavé navic, bylo prokazano v roztoku
Vv nezménéné kationtové formé. Velkd polydisperzita je nepiimym dikazem existence

nanocastic v relativné vysoké koncentraci.

Po pfidani aceroly (tabulka ¢. 8 — vzorky 8e az 8f, obr. 8e-1 az 8f-2) se distribuce
velikosti Castic vyrazné nezmeénila, vzorky z 1% suspenze neobsahovaly zadné
nanocastice, vzorky z 0,5% suspenze je obsahovaly ve velmi malém mnozstvi, protoze
jejich povrch je na hranici nasyceni. Uvedené vysledky pokladame za dikaz kompletni

depozice elementarniho stiibra na povrchu mikrocastic.

Pokud jde o vzorky pfipravené interakci mikrocastic zpracovanych pii 70°C,
koncentrace mikrocastic pii jejich interakci se stiibrem neovlivnila vyrazné distribuci
velikosti. Znacny rozdil je v polydisperzité, pfi niz8i koncentraci mikrocastic je vyssi
podil koloidniho stiibra, coz je v souladu s vySe uvedenym jevem nasyceni povrchu.
Pfitomnost nanocastic stfibra i ve vySe koncentrované suspenzi svéd¢i o CasteCné

destrukci mikrocastic zpracovanych pii vyssi teploté.

Po pfidani aceroly doSlo ke zménam, které je moZno pokladat za komplexni
(tab. 8 - vzorky 8g az 8h, obr. 8g-1 az 8h-2). Mohou souviset s bobtnanim

destruovanych mikrocastic, jejich agregaci, zménou pH apod.

Po stondsobném zfedéni vyslednych disperzi mikrocastic, a ptipadné také nanocéstic,
nedoslo k vyznamnym zménam v granulometrickych charakteristikach, jak je patrné
z tab. 8 (vzorky 8i az 81) a z obr. 8i-1 az 81-2. Potvrdila se limitni hodnota nasycenosti
povrchu elementarnim stiibrem U mikrocastic zpracovanych pii 60°C a destrukce
mikro¢astic pii 70°C ovlivigjicich vznik nanocéastic konkurenéné ke vzniku
modifikovanych mikrocastic. Za vyznamny poznatek z hlediska méfitelnosti disperzi je
mozno oznaCit lepsi rozliSovaci schopnost pfistroje pro koloidni castice vedle

mikrocastic, jak je patrné z tab. 8 (vzorky 8k a 8l) a pfislusnych obrazk.

K témto stondsobné zfedénym disperzim byla pfidana acerola v koncentraci 0,5%.
Na zaklad¢ této zmény slozeni média doslo i u vySe koncentrované suspenze
k prokazani nezanedbatelného podilu koloidnich ¢astic (tabulka ¢. 8 — vzorek 8m,
obr. 8m-1 a 8m-2). Dalsim pozoruhodnym poznatkem je sniZeni velikosti mikro¢astic
do submikronové oblasti. V této fazi neni prokazatelna ani destrukce mikrocéstic nebo

jejich povrchové vrstvy, ani desorpce nanocastic z povrchu mikrocastic. V piipadé nizsi
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koncentrace suspenze byl prokdzdn zna¢né vys$i podil nanocastic. Dilezitym
poznatkem je sniZeni intenzitniho priméru piku 1 jako velikostniho parametru témét na
polovinu. To znamena, Ze zajisténi dostate¢ného povrchu mikro¢astic a jejich

modifikaci, pfipadné také integrit¢ bude nutno vénovat dostate¢nou pozornost.

Také v pripadé mikrocastic predbézné zpracovanych pfi teplot€¢ 70°C je znacny podil
koloidnich ¢astic malych rozmérii. Vzorky jsou velmi polydisperzni, ¢astice patii do tii
velikostnich tfid lisicich se velikosti podle ménici se koncentrace mikroc¢astic v suspenzi

(tabulka ¢. 8 — vzorky 8o az 8p, obr. 80-1 az 8p-2).
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6. ZAVERY

V navaznosti na diive dosazené vysledky byly v problematice vyzkumu a vyvoje
novych  Sirokospektrych — protimikrobné  aktivnich  piipravki se zvySenou

biokompatibilitou dosazeny nésledujici nové poznatky:

A) Vodné disperze mikroc¢astic jsou stabilni do 60°C, pii vysSich teplotach dochazi
k jejich destrukci, pfipadné k aglomeraci.

B) Piitomnost 0,1% roztoku polysorbatu 20 jako neionického tenzidu ve vodné
vnéjsi fazi suspenze vede k aglomeraci mikrocastic.

C) Uprava povrchu mikrodastic je dilezitou souéasti vyvoje medikovanych
mikrocastic, jedna s o0 velmi komplexni problematiku vyzadujici zvySenou
pozornost.

D) Pro piipravu mikro¢astic s deponovanym stiibrem je nutné, aby nebyla
ptekrocena hrani¢ni hodnota povrchu dostupného k interakei a pokryti.

E) Pii méfeni velikosti ¢astic s vysokou polydisperzitou metodou PCS je nutné

optimalni ztedéni vzorku.
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