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1. Pfredmét a cil prace

e Ovéfit moznost pfipravy anorganickych nanovlaken ¢istého oxidu kiemicitého
elektrostatickym zvldknovanim polymernich roztokt ptipravenych metodou
sol-gel

e navrhnout a optimalizovat slozeni vychoziho polymerniho roztoku s ohledem
na schopnost zvlaknovat

o zjistit zakladni vlastnosti optimalné ptipravené¢ho nanovldkenného materialu

e zjistit vlastnosti tohoto materidlu s ohledem na jeho potencialni zdravotni
nebezpecnost

e ovéiit moznost piipravy anorganickych nanovlaken oxidu kfemicit¢ho s obsahem
stiibra elektrostatickym zvldknovanim polymernich roztokl pfipravenych metodou
sol-gel

e ov¢iit antibakterialni u¢innost ptipraveného nanovldkenného materialu s obsahem
stiibra.

Anorganicka nanovldkenna vrstva na bazi oxidu kiemicitého byla piipravena
elektrostatickym zvlakniovanim polymernich roztoki pfipravenych pomoci metody sol — gel
(obr. 1). Zakladni zkousky zvldknovani byly provedeny laboratorn¢, nasledna ptiprava vétsiho
mnozstvi nanovldken pro zjiStovani vlastnosti pak v poloprovoznim méfitku. Pfipravend
nanovldkennd vrstva byla vystavena teplotni stabilizaci. Pro antibakteriadlni testy bylo
vytvofeno malé mnozstvi nanovlaken z oxidu kfemicCitého s obsahem stfibra a dale byla
na ¢ast nanovlaken z ¢istého oxidu kiemicitého nanesena vrstva oxidu kiemicitého s obsahem
stiibra metodou sol-gel. Méfeni vlastnosti pfipravenych nanovlédken zahrnovalo vedle jejich
zakladnich fyzikdlnich a chemickych vlastnosti i vlastnosti souvisejici s jejich potencidlni
aplikovatelnosti, tedy testy jejich zdravotni nezdvadnosti a antibakteridlni testy. V ramci
experimentalni prace byly provadény piipravy nanovladkennych vrstev i testovani jejich
vlastnosti. Experimenty v dizerta¢ni praci byly ¢lenény dle schématu na obr. 2.

2. Prehled soucasného stavu problematiky

Ke tradiénimu procesu zvldknovani pifi vyrobé anorganickych vldken (napf.
zvlaknovani skloviny za velmi vysokych teplot) pribyva elektrostatické zvldknovani, které
umoziuje navic ziskani ultrajemnych vlédken, které nebylo mozno tradi¢nimi zptisoby vyrobit.
Popularni jsou nanovldkna z oxidi kovl a jejich piiprava za pomoci metody sol-gel
a elektrostatického zvladknovani. [1 - 11] Timto postupem bylo rovnéz zvldknéno i1 nékolik
dvouslozkovych oxidickych materialt, naptiklad NiFe,O4 [12], NiCo,04 [13], PbZrO; [14],
NiTiO; [15], TiO; - SiO; [16] a dalSich.
Vyroba anorganickych nanovléken pii vyuziti metody sol-gel probiha :

e clektrostatickym zvlakiiovanim samotného anorganického solu

e clektrostatickym zvlaknovanim organického polymeru obsahujiciho anorganické
slozky (ptevazné jejich oxidy)

e povrstvenim jiz vyrobené nanovlakenné vrstvy z organického polymeru solem
anorganického oxidu a jeji nésledné tepelné Gipravy pro odstranéni organickych latek.

Vyrobend nanovlakenna vrstva je pro odstranéni organickych latek z organického
polymeru vystavena zvySené teploté v navazujicim procesu (tzv. kalcinace). Chemikalie
pro ptipravu vychozich polymernich roztokii jsou tvofeny vzijemnymi kombinacemi
vhodnych alkoxidi (tetraethoxysilan, izopropoxid titanu atd.) nebo anorganickych oxidi, dale
alkoholl (izopropylalkohol, ethanol), kyselin (HNO;, HCI, CH3COOH) a organickych
polymeri (napt. PVA, PVP, PEO). VsSechny popisované experimentalni piipravy



anorganickych nanovlaken poukazuji na problematickou misitelnost jednotlivych komponent,
byly provadény zvlakiiovanim malych objemu solti a zvlaknovani probihalo z kapilary popt.
injekeni stiikacky.

Vladkna oxidu kfemicitého lze vyrobit z roztoku pfipraveného metodou sol-gel mimo
klasické technologie [17, 18] i protlaCenim otvorem definovaného priméru (fadoveé pm)
[18 - 20], Sablonovou syntézou (template method) [21] nebo elektrostatickym zvldknovanim.
Pii elektrostatickém zvldknovani nanovlaken na bazi oxidu kifemicitého [2, 22, 23] bylo
pouzivano relativné nizké napéti (cca 10 az 22 kV). Zpisoby upravy viskozity pro Uspésné
zvlakiovani se rizni a v fad¢ ptipadi byl pfidavan organicky polymer.

Z jiz vySe uvedeného divodu (ptiprava velmi malych objemil, zvldknovani z kapilary,
injekeni stiikacky) byla vyrobena mnozstvi nanovlakenného materidlu velmi mald a moznost
jeho dalsiho testovani byla timto faktem zna¢né omezena. Nejvyraznéji se tato skute¢nost
projevila v oblasti testovani zdravotni nezédvadnosti [24 - 31], ktera je v souvislosti s t€émito
nanovldkennymi materialy klicovou oblasti pro jejich budouci mozné vyuZziti.

Jako nanovldkna s antibakterialni ucinnosti jsou v literatufe zminovéana piedevsim
nanovldkna z organickych polymerti, u kterych byl do polymerniho roztoku davkovan
AgNO;.[32 - 36] Antibakteridlni uc¢innost téchto nanovlaken je pfipisovana piitomnosti stiibra
ve form¢& nanocastic, které vznikaji fotoredukci UV zéafenim. Jiné prace vSak vyznamngjsi
efekty ptipisuji kationtu Ag". [37]
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Obrazek 1 - Obecné schéma pripravy nanovlaken ze solii.
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3. Pouzité metody
Metoda sol-gel

Terminem metody sol-gel je oznacovana skupina postupt ptipravy skelnych, skelné
krystalickych nebo krystalickych materidli, jejichZz spolecnym znakem je homogenizace
vychozich slozek ve formé roztoku, jejich pievod na sol a nasledné na gel pii zachovani
homogenity. [38] Vychozimi surovinami pro piipravu téchto koloidnich roztokl jsou
nejcastéji alkoxidy kovi pro jejich snadnou reakci s vodou. Nejcastéji pouzivanymi alkoxidy
kovi jsou alkoxysilany, jako napiiklad tetramethoxysilan (TMOS) a tetracthoxysilan (TEOS),
nebo alkoxytitanaty (tetra-n-butylorthotitanat). Vedle alkoxidi jsou pouzivany i jiné
anorganicko-organické slouceniny (napi. acetylacetonaty), anorganické soli (napt. chloridy
nebo dusi¢nany) nebo stabilizované vodné soly (napt. Ludox, Tosil). [39, 40] Tato prace
se prednostné zabyva postupem vychézejicim z alkoxida.

Elektrostatické zvlaknovani

Elektrostatick¢é zvladkiovani pouziva sil elektromagnetického pole k vyrobé
polymernich nanovldken z polymerniho roztoku nebo polymerni taveniny s primérem v fadu
desitek a stovek nanometrii. Modifikace zdkladni konfigurace elektrostatického zvldknovani
byla vynalezena na Technické univerzit¢ v Liberci (TUL) Katedrou netkanych textilii
a nésledné patentovana (obr. 3). [41] Princip zafizeni vychazi za skutecnosti, Ze je mozné
vytvotit Taylortiv kuzel také z tenké vrstvy roztoku polymeru. Narozdil od ostatnich metod
tento zplsob vyroby nanovldken nepouziva zadnych trysek ani kapilar pro tvorbu vléken,
ale pouziva rotujici valec, ktery je ¢astecné ponofeny v roztoku polymeru. Jak se valec otaci,
nands$i na sebe urcité mnozstvi roztoku polymeru, to je pfinaSeno na vrchni Cast vélce,
kde se tvoti Tayloriv kuzel — pocatek tvorby nanovlaken.

1 — polymerni roztok

2 — otacejici se nabita elektroda

3 — protielektroda

4 — nosny material nanovlakenné vrstvy

Obrazek 3 — Princip zvlakiovani z tenké vrstvy roztoku, patent TUL. [41]

Elektronova mikroskopie a obrazova analyza

K vyhodnoceni priméri nanovldken byly pouzity snimky =z rastrovaciho
elektronového mikroskopu (Vega Tescan, Brno, KTM FT TUL). Jejich vyhodnoceni bylo
provedeno pomoci obrazové analyzy Lucia G.



Termicka analyza

Byla sledovdna zévislost termomechanickych vlastnosti na teploté pomoci pfistroje
pro termomechanickou analyzu TMA CXO04R. Méfeni TGA (termogravimetrie) bylo
provedeno ve Spoleéné laboratofi chemie pevnych latek UMCh AV CR a UPa na piistroji
DMA DX047 firmy R.M.I.

IR spektrofotometrie

Meéteni reflexnich IR spekter vzorkli nanovldken bylo provedeno na pfistroji FTIR
Spectrometer Spectrum-One (Perkin-Elmer, USA). K méfeni byla pouZzita reflexni technika
pomoci ATR nastavce na krystalu ze ZnSe.

Stanoveni mérného povrchu

Mémy povrch tepeln€ stabilizovanych (180 °C, 2 hod) nanovldken ze solu J18
po extrakci hexanem byl stanoven na pfistroji ASAP 2020 (UFCH AV CR Praha).
Vyhodnoceni bylo provedeno firemnim programem firmy Micrometritics, USA.

Rentgenova fotoelektronova spektroskopie

Pro charakterizaci povrchu vzorkd nanovldken modifikovanych stfibrem byla pouzita
rentgenova fotoelektronova spektroskopie (XPS). Vlastni méfeni a zakladni vyhodnoceni bylo
provedeno v Ustavu fyzikalni chemie Jaroslava Heyrovského AV CR v Praze. Méfeni
fotoelektronovych spekter byla provedena na spektrometru ESCA3 MKII (VG Scientific,
Anglie). K excitaci elektroni bylo pouzito zéafeni Al Ka (hv = 1486,6 ¢V). Hemisféricky
analyzator elektronti byl provozovan v rezimu FAT (fixed analyzer transmission).

Testy zdravotni nezavadnosti

Testy byly provadény na Ustavu skla a keramiky VSCHT v Praze. Vyrobena
nanovlakenna vrstva byla z divodu ovéfeni jeji zdravotni nezdvadnosti (vyroba, pouziti
a manipulace s materidlem) podrobena testim simulujicim rozpousténi nanovlaken v plicnim
prostiedi. Pro méfeni rychlosti rozpousténi bylo pouzito dvou uspotfadani testu (staticky,
dynamicky).

Antibakterialni testy

Antibakterialni testy vyrobenych nanovlaken byly provadény na nékolika vybranych
bakterialnich kmenech na KCH FP TUL. Byly testovany tyckovité a kulovité bakterie,
jednalo se zejména o patogenni kmeny, které zptisobuji velké problémy pfi 1é¢bé koznich ran:
Acinetobacter baumanii, Klebsiella pneumoniae, Stafylococcus aureus, Pseudomonas

aeruginosa, Escherichia coli.

K urceni antibakteridlnich G¢inkl testovanych vzork nanovldken oxidu kiemicitého
s obsahem sttibra byla jako zdklad pouzita norma pro testovani textilnich materialit AATCC
147 [42]. Tato norma byla pfizpiisobena testovanym nanovldkennym vzorkim a uceliim,
pro které jsou tyto vzorky uréeny.



4. Prehled dosaZenych vysledkii

Volba sloZeni vychozich roztoku

Z faktort ovliviwyjicich proces hydrolyzy a polykondenzace pti metod¢ sol-gel jsou
molarni poméry. Pro pfipravu soltl s linedrnimi makromolekulami je pouzitelnd pouze kysela
katalyza. Z rozboru pozadavkil na zvlaknitelnost solit a ze zakonitosti sol-gel procest
vyplynulo, Ze pro pfipravu vychozich roztokl je tfeba pii vypoctech slozeni preferovat
hodnotu parametru molarniho poméru k=H,O/SiO, v rozmezi 2 aZz 2,5 spolené
s podminkou kyselé katalyzy. Koncentrace primarniho pravého roztoku systému
tetracthoxysilan + voda + izopropylalkohol je omezena vzajemnou nemisitelnosti slozek voda
+ tetracthoxysilan. Pii vypoctech vychoziho slozeni solu byly zohlediiovany meze
nemisitelnosti tetracthoxysilanu s alkoholy. Hlavnim kriteriem pii vybéru vhodného
rozpoustédla byla stabilita solu v Case, ktera byla lepsi u izopropylalkoholu.

Roztoky pro piipravu nanovliken na bazi oxidu kiemicitého

Pro zjisténi minimalniho potiebného zahusténi solu k dosazeni jeho zvlaknitelnosti,
zjisténi doby pouzitelnosti zahuSténého solu a vlivu druhu pouzitého alkoholu jako
rozpoustédla na stabilitu solu byl proveden pokus se soly s odliSnymi rozpoustédly (ethanol,
izopropylalkohol).
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Graf 1 — Zavislost doby do okamZiku gelace solii na jejich koneéném zahusténi. Obsah SiO, v solu
oznaceny w je vyjadi‘en jako hmotnostni zlomek.

Jak ukazuji vysledky (graf 1), sol obsahujici jako rozpoustédlo izopropylalkohol (J11)
dosahuje prokazatelné vyssi stability v ¢ase pfi odpovidajicim stupni zahusténi nez soly



s ethanolem, minimalni stupeni zahu$téni soll nutny pro jejich Gspésné zvlaknéni je dle
experimentalniho zji$téni v této praci 29 az 32 hmotn. % SiO,.

Priprava nanovliaken pomoci elektrostatického zvlakinovani

Anorganicka nanovldkennd vrstva vznikla elektrostatickym zvlaknovanim zahusténého solu.
Makroskopicky byla vrstva pravidelna s mirnym zvinénim (obr. 4).

Analyza priméri nanovlaken, porozita

Vyhodnocenim SEM snimkii nanovlakenné vrstvy (napf. obr. 5) pomoci obrazové
analyzy Lucia G byla ziskana data, ze kterych byly sestaveny pro jednotlivé sledované
nanovlakenné vrstvy histogramy primérii nanovlaken (obr. 6). Je patrné, Ze data jsou
asymetrickd a nevyhovuji modelu normaélniho rozd€leni. Z wvysledka statistického
vyhodnoceni hodnot priméri nanovldken miizeme konstatovat, Ze pro testovana data bylo
jako optimalni statisticky model nalezeno logaritmicko normalni rozdé€leni.
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Obrazek 4 - Nanovlakenna vrstva ze solu J18, Obrazek 5 - Nanovlakenna vrstva ze solu J18,
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Pomoci obrazové analyzy Lucia G byly vyhodnocovany SEM snimky nanovldkenné
vrstvy také zhlediska hodnoceni mezivldkenné porozity. Byla méfena plocha tzv.
mezivlakennych poéri, tj. volné plochy mezi jednotlivymi vldkny v nanovlakenné vrstvé.
Odhad stfedni hodnoty priméri nanovlaken a hodnoty velikosti ploch pori jsou uvedeny
vtab 1. Soubor J11/Il obsahuje data ziskana souhrnnym vyhodnocenim SEM snimka
z raznych mist nanovldkenné vrstvy vytvotrené pfi odlisSnych vyrobnich podminkach béhem
prvniho poloprovozniho zvldknovani. Soubor J18 nest. (nestabilizovdno) obsahuje data
ziskana vyhodnocenim SEM snimkli nanovldkenné vrstvy vytvofené pii optimdlnich
vyrobnich podminkédch bez tepelné stabilizace a soubor J18 180 °C vyhodnocenim snimku
nanovlakenné vrstvy vytvorené pii optimalnich vyrobnich podminkach tepelné stabilizované
(180 °C, 2 hod).
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Obrazek 6 - Histogram pruméri nanovlaken zjisténych zpracovanim SEM snimki nanovlakenné vrstvy
ze solu J18 po stabilizaci (180 °C, 2 hod) pomoci obrazové analyzy Lucia G, (osa x — priamér [nm],
osa y — Cetnost).

Tabulka 1 — Souhrn vyslednych stifednich hodnot priuméria nanovlaken a velikosti ploch pori
ro nanovlikenné vrstvy J11/I1, J 18 nest. a J18 180 °C.

J11-11 J 18. nest. J 18 180 °C

Odhad stfedni hodnoty
priméru nanovliken 172 182 159
[nm]

(Lognorm. rozdéleni)

Odhad stiedni hodnoty plochy
viech pori > 300 [nm’] 960 540 490
(ve.extrémil)

Odhad stiedni hodnoty plochy
pora <1000 390 330 300
[nm’]

IR spektrofotometrie

Docisténi  povrchu nanovldkenné vrstvy od nezddoucich naadsorbovanych
organickych latek bylo provedeno extrakci v hexanu nebo tepelnym zpracovanim (550 °C,
30 min). V IR spektru nejsou po extrakci popft. tepelné uprave (graf 2) pritomny zadné jiné
pasy nez pasy odpovidajici amorfnimu SiO; a skupinam Si — OH.

Tepelné vlastnosti nanovlakenné vrstvy

Ze zavislosti (graf 3) je dobie patrné, Ze rozmérové zmény testovaného materialu
pii TMA nastavaji ve dvou dobie odliSenych teplotnich oblastech kolem teploty 100 °C
a kolem teploty 350 °C. Tyto zmény jsou spojeny s uvolilovanim plynnych latek, jak bylo
potvrzeno metodou TGA (graf 4).
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Graf 3 - Termomechanicka analyza nanovlakenné vrstvy oxidu kiremicitého ze solu J18 nestabilizované

(rychlost ohi‘evu 1 °C/ min).
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Graf 4 - Termogravimetricka analyza nanovlakenného materialu ze solu J18, rychlost ohi‘evu 1°C/min.
Vlastnosti povrchu nanovlaken

Na vzorku nanovlakenné vrstvy byl stanoven metodou dusikové adsorpce mérny
povrch nanovléken na 10,6 m”.g” a objem porit pod 25 nm byl zanedbatelny (graf 5).
Na zakladé téchto vysledki 1ze pfipravena nanovldkna J18 povazovat za neporézni.

Z hodnot vazebnych energii Ag 3ds,, elektront (368,5 eV) stanovenych metodou XPS
v nanovlakenném materidlu s obsahem stfibra ve hmoté nelze provést jednoznacnou
identifikaci oxidac¢niho stavu pfitomného Ag. Hodnoty Augerovych parametri (AP) vSak
dovoluji vyloudit ptitomnost kovového Ag ve vzorku a oxidacni stav stfibra charakterizovat
jako kationt stfibrny.
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Graf 5 - Dusikova adsorpce, adsorp¢né desorpéni izoterma nanovlaken oxidu kiemicitého ze solu J18,
p/po— relativni tlak adsorbatu, p, - tlak nasycenych par adsorbatu p¥i teploté méieni.



Testy zdravotni nezavadnosti

Za ucelem sledovani rozpustnosti byla nanovlakna podrobena testim v destilované
vodé s pH upravenym pomoci TRIS (tris(hydroxymethyl)aminomethan) a HCl na hodnotu
7,4. Tento korozni roztok miiZe v prvnim pfiblizeni simulovat prostfedi extracelularni plicni
tekutiny. Pro méfeni rychlosti rozpousténi bylo pouzito dvou usporadani testu (obr. 7).

PE simulated
lung fluid

a) b) peristaltic pump | |
Obrazek 7 - Schématické usporadani a) statického a b) dynamického testu. [43]

Simulated lug fluid — simulovana plicni tekutina, peristaltic pump — peristaltické ¢erpadlo, cell with sample —
cela se vzorkem, thermostat — termostat, effluent — odtok.

Pfi dynamickém a statickém testu rozpousténi nanovldken v simulované plicni
tekuting se rychlost rozpou§téni pohybovala vrozmezi 43 az 104 ng.cm>h”. T&mito
hodnotami se nanovldkna blizi materidlu HT Stonewool, ktery je povazovan za bezpecny
[44].

Vzhledem k tomu, Ze se jedna o novy material a dosud zjiSténé rychlosti rozpousténi
jsou blizko spodni hranice rychlosti, povazovanych za bezpec¢né, bude vhodné ovéfit
reprodukovatelnost testi dal$Simi testy in vitro pfipadné vyloucit jejich nebezpecnost testy

in vivo.
Antibakterialni testy

Pii souhrnném porovnani antibakteridlniho uc€inku vSech testovanych materiala
(nanovlaken s pfidavkem stfibra do solu, nanovlaken s dodate¢nou aplikaci sttibra
na nanovlakennou vrstvu a doprovodného antibakteridlné upraveného materidlu) ze vsech

testovanych vzorkli vyrazné nejvyssi antibakteridlni ¢inek vykazuji vzorky z nanovldkenné
vrstvy ze solu J19 (nanovldkna SiO, s obsahem stiibra ve hmot¢) (obr. 8).

Obrazek 8 - Nanovlakenny material ze solu J19, 180 °C 2 hod v pFitomnosti bakterie Klebsiella
Ppneumoniae (,,hallo zéna* detail).



5. Zhodnoceni vysledki a novych poznatkii

Rychly rozvoj novych védeckych poznatki, novych objevi a technologii je provazen
stale uzsi spolupraci Casto i velice odliSnych védnich disciplin. Provdzanim poznatkl
z chemie, textilnich technologii, materidlového inZenyrstvi a bakteriologie fesi tato dizerta¢ni
prace problematiku piipravy a vlastnosti anorganickych nanovldken, vytvofenych
elektrostatickym zvladkiiovanim polymernich soli pfipravenych metodou sol-gel. V této
dizertacni praci bylo nové vyuzito metody sol-gel i pro pfipravu polymernich roztokd, které
stdly na pocatku pfipravy anorganickych nanovlédken. Dizertaéni prace svymi vysledky
roz§ifuje moznosti vyuziti této technologie i na pfipravu anorganického nanovlakenného
materidlu, ktery se po nadéjnych ptedbéznych testech zdravotni nezavadnosti s velikou
pravdépodobnosti bude moci diky svym unikatnim vlastnostem v budoucnosti fadit mezi
vysoce zadané nové anorganické materialy. V nanovlakenné vrstvé ze solu J19 (pfidavek
stiibra do polymerniho roztoku pted zvlakiiovanim, sttibro obsazeno ve hmot¢ nanovlaken) je
stiibro pfitomno ve formé kationtu. V organickych materidlech je redukovano na kovové
stiibro, které se dal mize shlukovat na nanocastice. Dle ziskanych vysledki materidl ze solu
J19 vykazuje slibné antibakteridlni ucinky, proto lze v budoucnosti uvazovat i o jeho
pfipadném mozném konkrétnim vyuziti pfedevsim ve zdravotnictvi, zejména koznim lékatstvi
pii lécbe tézce se hojicich koznich ran, napt. bércovych viedl, dekubit a dalSich hnisavych
koznich lozisek. Dalsi oblasti potencialni aplikace jsou nanovlakna z Cistého oxidu
kfemicitého pro filtraci, jako nosi¢ katalyzatori a biochemickych latek a také jako soucast
kompozitnich materiald.

6. Prace autora se vztahem ke studované problematice

[1] Studnickova, J., Exnar, P., Chaloupek, J.: Silicon oxide nanofibers.

In: 13" International Conference STRUTEX (Structure and Structural Mechanics
of Textile Fabrics), Liberec, November 2006. Liberec, Technickd univerzita
v Liberci 2006, s. 173-178. ISBN 80-7372-135-X.

[2] Studnickova, J., Exnar, P., Chaloupek, J., Grabmiillerova, J., Miillerova, J.,

Marséalkova, M.: Preparation and Characterization of Silicon Oxide Nanofibers.

In: Proceedings of VII™ Int. Conference "Preparation of Ceramic Materials",

B. Plesingerova a T. Kuffa (ed.), Herlany, 18.-20.6.2007. KoSice, Hutnické fakulta
TU v Kosiciach 2007, s. 108-112. ISBN 978-80-8073-806-8.

[3] Brazda, L., Studni¢kova, J., Exnar, P., Helebrant, A.: Simulation of SiO,
nanofibers dissolution in the lung environment. In: Proceedings of VII™ Int.
Conference "Preparation of Ceramic Materials", B. PleSingerova a T. Kuffa (ed.),
Herlany, 18.-20.6.2007. Kosice, Hutnicka fakulta TU v Kosiciach 2007,

s. 139-143. ISBN 978-80-8073-806-8.

[4] Studnickova, J., MarSalkova, M., Exnar, P., Grabmiillerova, J., Miillerova, J.,:
Thermal Properties of Silicon Oxide Nanofibers. In: 6 Int. Conference TEXCSI
2007, J.Militky a M. Marsalkova (ed.), Liberec, 5.-7.6.2007. Liberec, Technicka
univerzita v Liberci 2007, s. 117-118. ISBN 978-80-7372-207-4.

[5] Studnickova, J., Brazda, L., Helebrant, A., Exnar, P.: Health aspects of silicon
oxide nanofibers. In: 14" International Conference STRUTEX (Structure and
Structural Mechanics of Textile Fabrics), Liberec, November 2007. Liberec,
Technicka univerzita v Liberci 2007, s. 263-268. ISBN 978-80-7372-271-5.

[6] Brazda, L., Studnickova, J., Exnar, P., Helebrant, A.: Kinetics of SiO, nanofibres
dissolution in the simulated lung environment In: 9" Conference ESG, Trencin,
22.-26.6.2008. In press.



7. Literatura

[1]
[2]
[3]
[4]
[3]
[6]
[7]
[8]
[9]
[10]
[11]
[12]
[13]
[14]
[15]
[16]
[17]
[18]
[19]

[20]
[21]
[22]
[23]
[24]
[25]

[26]

[27]
[28]
[29]
[30]
[31]
[32]
[33]
[34]
[35]

[36]
[37]
[38]
[39]

[40]

Choi, S.-S. a kol.: J. Mater. Sci. Lett. 39, 2004, s. 1511-1513.

Choi, S.-S. a kol.: J. Mater. Sci. Lett. 22, 2003, s. 891-893.

Guan, H. a kol.: Inorg. Chem. Comm. 6, 2003, s. 1302-1303.
Viswanathamurthi, P. a kol.: Chem. Phys. Lett. 374, 2003, s. 79-84.
Kotani, Y. a kol.: J. Sol-Gel Sci. Technol. 19, 2000, s. 585-588.
Viswanathamurthi, P. a kol.: Scripta Materialia 49, 2003, s. 577-581.
Ding, B. a kol.: Nanotechnology 14, 2003, s. 532-537.

Dai, H. a kol.: Nanotechnology 13, 2002, s. 674-677.

Shao, C. a kol.: Nanotechnology 13, 2002, s. 635-637.

Viswanathamurthi, P. a kol.: Inorg. Chem. Comm. 7, 2004, s. 679-682.
Yuan, X.-C. a kol.: J. Phys. D: Appl. Phys. 35, 2002, s. L81-L84.

Li, D., Herricks, T., Xia, Y.: Appl. Phys. Lett. 83, 2003, s. 4586-4588.
Guan, H. a kol.: Solid State Comm. 131, 2004, s. 107-109.

Wang, Y., Santiago-Aviles, J. J.: Nanotechnology 15, 2004, s. 32-36.
Dharmaraj, N. a kol.: Mater. Chem. Phys. 87, 2004, s. 5-9.

Choi, S.-S. a kol.: J. Sol-Gel Sci. Tech. 30, 2004, s. 215-221.

Peltola, T. a kol.: Biomaterials 22, 2001, s. 589-598.

Xu, Y. a kol.: J. Mater. Process. Tech. 101, 2000, s. 44-46.

Kursawe, M., Glaubitt, W., Thierauf, A.: J. Sol-Gel Sci. Tech. 13, 1998,
s. 267-271.

Rodrigo, L. a kol.: J. Biomed. Mater. Res. 55, 2001, s. 460-467.

Zhang, M. a kol.: J. Mater. Sci. Lett. 18, 1999, s. 1911-1913.

Zhang, G. a kol.: Mater. Sci. Eng. B 116, 2005, s. 353-358.

Srinivasan, D., Rao, R., Zribi, A.: J. Electron. Mater. 35, 2006, s. 504-509.
Maxim, L. D. a kol.: Regul. Toxicol. Pharmacol. 35, 2002, s. 357-378.
Hesterberg, T.W., Hart, G.A.: In: Battery Conference on Applications and
Advances. Long Beach: CA, USA, 2000, s. 135-140. ISBN 0-7803-5924-0.
Brézda, L. a kol.: In 7" International conference Preparation of Ceramic
Materials, Herl’any,18™-20™ June 2007. Kosice: Technical University of
Kosice, 2007, s. 139-143. ISBN 978-80-8073-806-8.

Hesterberg, T. W. a kol.: Toxicol. Appl. Pharmacol. 151, 1998, s. 262-275.
Hesterberg, T. W. a kol.: Fund. Appl. Toxicol. 20, 1993, s. 464-476.
Hesterberg, T. W. a kol.: Environ. Health Perspect. 102, 1994, s.133-137.
Hesterberg, T. W., Hart, G. A.: Crit. Rev. Toxicol. 31, 2001, s. 1-53.
Mattson, S. M.: Environ. Health Perspect. 102, 1994, s. 87-90.

Yang, Q. B. a kol.: Synthetic Met. 137, 2003, s. 973-974.

Son, W. K. a kol.: Macromol. Rapid Comm. 25, 2004, s. 1632-1637.

Jin, W. J. a kol.: Macromol. Rapid Comm. 26, 2005, s. 1903-1907.

Hong, K. H. a kol.: J. Polymer Sci. Part B: Polymer Phys. 44, 2006,

S. 2468-2474.

Hong, K. H.: Polymer Engin. & Sci. 47, 2007, s. 43-49.

Feng, Q. L. a kol.: J. Biomed. Mater. Res. 52, 2000, s. 662-668.

PlIsko, A., Exnar, P.: Silikaty 33, 1989, s. 69-81.

Mauritz, K.: Mauritz — Sol-Gel Research [online]. [cit. 2007-03-09].
<http://www.psrc.usm.edu/mauritz/solgel.html>.

Matousek, J., Hradeckd, H., Novotny, M.: Ustav skla a keramiky — Koroze skel
v myckach [online]. Posledni revize 3.2.2004 [cit. 2007-04-13].
<http://www.vscht.cz/sil/chemtech/vyzkum/sol-gel/sol-gel.htm>.


http://www.psrc.usm.edu/mauritz/solgel.html
http://www.vscht.cz/sil/chemtech/vyzkum/sol-gel/sol-gel.htm

[41] Jirsak, O., Sanetrnik, F., Lukas, D., Kotek, V., Martinova, L., Chaloupek, J.:
Patent CZ 294 274, 14.09.2004, W0O/2005/024101, 17.03.2005.

[42] AATCC Test Method 147-2004. Antibacterial Activity Assessment of Textile
Materials: Parallel Streak Method. 2004.

[43] Brazda, L. akol.: In 7" International conference Preparation of Ceramic
Materials, Herl’any,18"-20" June 2007. Kogice: Technical University of
Kosice, 2007, s. 139-143. ISBN 978-80-8073-806-8.

[44]  Studni¢kova, J. a kol.: In: 14" International Conference STRUTEX
(Structure and Structural Mechanics of Textile Fabrics), Liberec, November
2007. Liberec, Technicka univerzita v Liberci 2007, s. 263-268.

ISBN 978-80-7372-271-5.

8. Summary

Two types of inorganic nanofiber webs made up of Silicon Oxide were prepared
by the electrospinning of sol prepared by the sol-gel method. These included:

¢ An inorganic nanofiber web consisting of pure Silicon Oxide.

e An inorganic nanofiber web consisting of Silicon Oxide with the addition of Silver.
Statistical analysis of nanofiber diameters obtained by SEM image analysis showed that
the diameter distribution of pure Silicon Oxide nanofibers corresponds to that of lognormal
distribution. The thermal properties (thermal analysis) and porosity of the nanofiber web were
also tested. Inorganic nanofibers can be a potential health risk when inhaled, therefore tests
of their speed of dissolution in simulated pulmonary fluid were further conducted. The speed
of this dissolution during static and dynamic tests was similar to that of HT Stonewool
material, which is considered safe.

Silicon Oxide nanofibers with the addition of Silver have shown significant, highly effective
antibacterial properties. Their future application in the area of healthcare can be considered.

Riassunto

Due tipi di strati di nanofibre inorganiche di ossido di silicio sono stati preparati
tramite electrospinning di una soluzione preparata con il metodo sol-gel:
e Uno strato di nanofibre inorganiche consistenti di ossido di silicio puro
e Uno strato di nanofibre inorganiche consistenti di ossido di silicio con aggiunta
di argento.
L'analisi statistica del diametro delle nanofibre, ottenuta col metodo dell'analisi
di immagine SEM, ha mostrato che la distribuzione del diametro delle nanofibre di ossido
di silicio puro corrisponde a una distribuzione log-normale. Anche le proprieta termiche
(analisi termica) e la porosita dello strato di nanofibre sono state analizzate. Le nanofibre
inorganiche sono un possibile rischio per la salute se inalate, e quindi sono state condotti degli
ulteriori test sulla velocita di soluzione in un fluido polmonare fittizio. La velocita
di dissoluzione durante test statici e dinamici ¢ risultata simile a quella dei materiali HT
Stonewool, che sono considerati sicuri.
Le nanofibre di ossido di silicio con aggiunta di argento hanno mostrato delle proprieta
antibatteriche significative e altamente efficaci. La loro applicazione futura nell'area della
sanita sara considerata.
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