Oponentsky posudek na diserta¢ni praci
Ing. Zdefika Toldeho ,Oxidické vrstvy na titanovych slitinach pro lékafské aplikace”.

Pfedkladana disertacni prace je vénovana aktualnimu tématu pfipravy a
charakterizace oxidickych vrstev slitin titanu s niobem pouZivanych na povlakovani
zakladnich materiald jako Ti, TiAIV a Fe pro lékafské aplikace. V praci byly zkoumany
vlastnosti oxidickych vrstev pfipravenych anodickou a termickou oxidaci vrstev slitin titanu
s niobem (Ti39Nb) deponovanych na zakladni materialy metodou magnetronového
napraSovani. Nasledné byly na povrchu modifikovanych materiald provedeny biologické testy
s cilem ovéfeni zlepSeni biokompatibility. Vysledky uvedené v této disertacni praci ziskal
autor b&hem svého plisobeni na Ustavu materialu Fakulty strojni Ceského vysokého ugeni
technického v Praze a ve spolupréci s Fyziologickym ustavem AV CR..

Diserta¢ni prace je formalné koncipovana jako ucelena prace s obvyklou strukturou
doplnéna kopiemi nejvyznamnéjSich publikaci autora prace. Prvni Cast této prace je
vénovana obecnému uvodu, nasleduje reSersni ¢asti prace v rozsahu 52 stran zaméfena na
problematiku Iékafskych implantat( a korozi a oxidaci titanu a jeho slitin. Pozornost autora je
zameéfena technologii pfipravy oxidickych vrstev anodickou a termickou oxidaci povrchu
povlaku slitin titanu s niobem pfipravenych metodou PVD. V zavéru reSersni ¢asti je uveden
pfehled vhodnych metod pro uréeni mechanickych vlastnosti vrstev, povrchovych viastnosti
a fyzikalné chemickych vlastnosti povrchu modifikovanych materialt, véetné jednoduchych
metod biologickych test(. Autor v reSersni Casti plné vyuziva dostupné publikacni zdroje,
které jsou v disertacni praci citovany, autor uvadi odkazy na prace jinych autoru.

V dalSi kapitole 6. jsou definovany Cd&tyfi stézejni cile prace, v kapitole 7. jsou
specifikovany pouzité materialy, popsana pfiprava vzork(l a uveden popis nejvyznamnégjsich
pouzitych analytickych metod a méficich zafizeni. Hlavni a stézejni Casti této prace je
nasledujici kapitola 8. obsahuijici experimentalni vysledky pfedloZzené prace. V této ¢asti jsou
uvedeny pro praci stézejni vysledky v oblasti modifikace povrchd pomoci anodické oxidace
pro povlaky z titan-niobové slitiny (Ti39Nb) nanesené na rGznych substratech, méfeni
morfologie povrchu téchto vzorkd metodou SEM a vysledky méfeni Casovych zavislosti
proudové hustoty v pribéhu anodické oxidace. Oxidické vrstvy povlakd (Ti39Nb) byly
zkoumany i ve vztahu k zakladnimu povlakovanému materialu. V dalSi ¢asti prace se autor
zabyva modifikaci povrchl vzorku titanu a titan-niobovych slitin (Ti39Nb) metodou termické
oxidace i pro pfipady, kdy ¢ast vzork( byla pfed termickou oxidaci macena v Piranha
roztoku. Morfologie povrchu vzorkd byla charakterizovana pomoci SEM, drsnost povrchu
pomoci konfokalniho mikroskopu a AFM, chemicka struktura pomoci XPS, Ramanovou
spektroskopii, EDS a méfenim zavislosti zeta potencialu na pH. Nasledné byly sledovany
zmeény zakladnich mechanickych parametrl, tribologického chovani, drsnosti substratu a
jejich povlaku, povrchové viastnosti povlaki (XRD, SEM a AFM) a vliv zmény substratu na
povlakovany material (vrstvy Ti39Nb nanasené technologii PVD — magnetronovym
napraSovanim). Zavér této kapitoly je vénovan vysledkim biologickych testl, které byly
provadény za ucCelem identifikace parametrd (Nb, Nb,Os) vedoucich ke zlepSeni
biokompatibility vzork(i s kostni tkani. Posledni kapitola 9. je vénovana stru¢nému a
pfehlednému shrnuti dosazenych vysledkd prace. Oceriuji, Ze autor prace v zavéru uvedl i
moznosti navazujiciho vyzkumu a vyvoje novych kostnich implantatl. Prace obsahuje
seznam obrazk(l a tabulek. PFilohou prace jsou i spektra XPS meéfeni a kopie
nejvyznamnéjsich publikaci autora se vztahem k disertacni praci (4x).

Seznam pouzité literatury ve vlastni disertacni praci obsahuje 108 odkaz( na prace
jinych autord, které jsou v praci bohaté citovany. Soucasti disertacni prace jsou i publikacéni
vystupy autora vztahujici se tematicky k disertacni praci (celkem 6x) publikované
v mezinarodnich imputovanych Casopisech (3x), jako kapitola v knize (1x), jako clanek
v databazi Scopus (1x) a jako Clanek v mezinarodnim recenzovaném Casopise (1x). Autor
uvadi i dalSich 5 jeho publikaci v mezinarodnich impaktovanych €asopisech, které se v8ak



tematicky nevztahuji k tématu disertaéni prace a dalSich 11 publikaci autora rizného
charakteru, vesmés ve vztahu k prezentaci vysledkl na konferencich a workshopech.

Prace je z pohledu struktury a grafické upravy na dobré urovni, po strance formaini
jsem v8ak v praci nalezl fadu preklepl a nepfesnosti.

Tak napf. na str. 24 — 5. fadek odspodu gramaticka neshoda padu v textu ,pro
laserovou rozru$eni“, na str. 30 — 10. Fadek odspodu ,&astice riznych tvarli o velikosti 0,1 —
10 m, zfejmé ma byt spravné 10 pym, na str. 33 — 11. fadek shora, gramaticka neshoda padu
v textu ,prostfedi vyvolané bakterialnimi film{ a nebo zanétlivych procest®, na str. 33 — 8 az
9. fadek shora je uveden odkaz na obrazek 9 s nazvem obrazku ktery neodpovida
skute€nému nazvu v popisce obr. 9, zfejmé& mélo jit o odkaz na obr. 8 an str. 32, str. 35 -5
fadek odspodu ,TiO — oxid titanity“, spravné ma byt titanaty, na str. 39 — 4. a 5. fadek
odspodu ,byla tloustka oxidické vrstvy 4.5 m"“, spravné ma byt zifejmé 4.5 pm, ,spolecna
tloustka oxidické a pfechodové vrstvy byla 5.5 m“, spravné ma byt ziejmé 4.5 ym, na téze
strance 1. fadek odspodu ,tloustka pfechodové vrstvy 38 m“, spravné ma byt zfejmé 38 um,
na str. 41 autor uvadi tlakovy rozsah (0.1 — 1.0 Pa) i v souvislosti s odpafovanim materialu
pfi klasickém odporovém ohfevu. Tento typ depozice vakuového naparovani probiha
vétSinou pfi nizSich tlacich, autorem uvedeny tlakovy rozsah je typicky spiSe jen pro
magnetronové naprasovani., na str. 57 je do Casti 7.3.3 vénované metodice XPS trochu
nesystémové zafazena i metodika rentgenové difrakce XRD, u obrazku 29 na str. 68 chybi
pfifazeni dil¢ich obrazku k pouzitym metodam pfipravy vrstev, jak autor deklaruje v textu na
str. 69, k obrazku 30 na str. 69 chybi interpretace mérfeni, tj. specifikace piku k deklarované
pFitomnosti oxida Ti a Nb. U kapitoly 4.3 Povrchova energie by bylo vhodné uvést i nékolik
typickych obrazkda (napf. z literatury) ilustrujicich rozdily kontaktniho uhlu pro pfipady
smacivych a nesmacivych povrchld. Na str. 74 v 11. fadku odspodu by namisto vyrazu
L~vypumpovani‘ bylo vhodnéji pouzit vyraz ,vyCerpani. Na str. 75 - 1. fadek shora by
namisto autorem pouzité formulace ,zapalné napéti“ bylo vhodnéjsi pouzit vyraz ,potencial
vzorku®, na stejné strané 6. fadek shora by bylo vhodnéjsi namisto vyrazu ,sila plasmy*
pouzit vyraz ,intenzita plazmového vyboje, pfipadné pfimo vybojovy proud®, na stejném
fadku autor uvadi Ze ,plasma current je pulsni napéti 60 A*, spravné ma byt ,pulsni proud®.
Dale na téZe strance na 8. fadku shora by bylo vhodnéjsi namisto vyrazu ,vykonem katody*
pouzit vyraz ,vykonem privadénym na katodu“. V Tabulce 12 na str. 75 - 76 a v Tabulce 13
na str. 76 autor u drsnosti povrchu substratu a povlaku R, uvadi jednotku metr ,m, M*
namisto zfejmé spravné jednotky ,um“. Stejna chyba se objevuje i na str. 92 — 2. Fadek
odshora“ v pfipadé mikroskopické drsnosti.....(rozmér okolo 100 m)“ namisto zifejmé
spravného ,100 ym“ Pfipominku mam i k formalni nejednotnosti zvoleného znaceni obrazki
a tabulek. Pfi odkazech na obrazky a tabulky autor vétSinové voli formu vilozeni odkazu do
textu se zavorkami, tj. ,(Obrazek XX)“ nebo ,(Tabulka YY)“ V fadé odkazu vSak zavorky
vynechava a prvni pad slov Obrazek nebo Tabulka pak neni gramaticky v kontextu s textem
(napf. na str. 12 - 1. a 2. fadek odspodu, na str. 20 na poslednim fadku dole, na str. 26 - 2.
fadek odspodu a na str. 30 - 3. fadek odspodu. DalSi nejednotnost ve znaCeni se objevuje u
znaCeni B-titanovych materiall. Tak napf. na str. 65 — 3. a 8. fadku odspodu autor uvadi
.beta titanové materialy“, na str. 71 — 2. fadek odshora ,beta titanové slitiny a na str. 79 — 4.
fadek odspodu ,beta titan“ na rozdil od dfive zavedeného znaceni napf. na str. 18 , B —
titanové slitiny, B - stabilizatory, na str. 19, B stabilizatory, B - faze, B - slitiny®, na str. 20 —

“

5. Fadek odspodu ,, B stabilizujici prvky“, na str. 62 ,.... faze a a B...."

Obecné v Fadé pfipadd u chemickych vzorcu nejsou Ciselné udaje uvadény formalné
jako index u prvku (napf. na str. 34, 35 a 47).



Celkové Ize tedy hodnotit pfedlozenou disertacni praci nasledovné:

a) DisertaCni prace splnila stanovené cile.

b) Na praci pozitivné hodnotim dukladné a pfehledné zpracovanou reSersni ¢ast s relativné
Sirokym zabérem vzhledem ke znacné interdisciplinarité tématu prace.

c) Autor se zabyval vlivem vstupnich parametrd pfi modifikaci materiald ve vztahu
k vlastnostem vyslednych vrstev a jejich biokompatibilité.

d) Prakticky pfinos prace je mozné ocekavat v navazujicim vyzkumu a vyvoji novych
kostnich implantat(.

e) Byly zvoleny adekvatni metody pfipravy vzork(, méfeni jejich vlastnosti a provadénych
biologickych testu.

f) Hlavni vysledky, kterych autor v této praci dosahl, jsou plvodni a rozsifuji doposud znamé
poznatky v oblasti studia modifikaci titanovych slitin s cilem ovéfeni zlepSeni
biokompatibility.

g) Autor prokazal odpovidajici znalosti v daném oboru, provedl rozsahlou fadu cCasové
naro¢nych experimentl a systematickych méfeni, jejich vyhodnoceni a vysledky nasledné
publikoval v kvalitnich zahraniénich imputovanych &asopisech. K vécnému védeckému
obsahu pfedkladané prace nemam pfipominek a v dané praci jsem nena$el podstatné a
zavazné nedostatky

h) Prace je z pohledu struktury a grafické upravy na dobré urovni, po strance formalni
vykazuje drobné nedostatky, které vSak nesnizuji jeji vécnou a odbornou uroven.

Na dané praci osobné velmi ocenuji nejen rozsah provedenych experimentu, ale i
aplika¢ni potencial dosazenych vysledkd, mimo jiné napf. pro aplikace v oblasti zlepSeni
biokompatibility kostnich implantatu.

Z hlediska doplnéni provadénych experimentl a obecnych tvrzeni autora prace mam
jen nasledujici dopliujici dotazy:

1) Na str. 40 zmifiuje autor analytickou metodu GD OES. Muze autor vysvétlit struéné
obecny princip této metody?

2) Autor na str. 59 uvadi jako metody méfeni drsnosti a vyhodnoceni morfologie dotykovy
profilometr a konfokalni mikroskop. V €asti 8.1.1 na str. 61 jsou v obr. 22 uvadény SEM
snimky modifikace povrchi pomoci anodické oxidace, které vykazuji v morfologii povrch
objekty fadu 10 — 100 nm (porézni povrch)? Pro€ napf. v tomto pfipadé nebylo pro
uréeni morfologie, pfipadné drsnosti povrchu pouZzito AFM ? V reSerdni Casti 4.2 na str.
48 autor zmifnuje nano-drsnost jako parametr, ktery ma biokompatibilitu bunék specificky
vliv.

3) Na str. 70 ale naopak autor zmifuje, ze drsnost povrchu modifikovanych termickou
oxidaci byla méfena pomoci AFM mikroskopu. Muze autor pfipadné upfesnit kolik bodl
meéfeni vySky reliéfu povrchu odpovidalo linedrnimu rozméru skenovaného vzorku,
véetné velikosti tohoto rozméru (napf. napf. 256 méreni — bodl na 100 nm)? Tento
parametr mize ovlivnit hodnotu takto urované drsnosti povrchu.

4) V kapitole 3.3.2 na str. 39 vénované termické oxidaci jsou uvadény tloustky oxidickych
vrstev fadu jednotek az desitek ym v odkazu na obr. 13, kde jsou tloustky oxidovych
vrstev zfetelné vFadu stovek nm (tedy desetin pym). MizZe autor komentovat nebo
vysvétlit tento rozdil?

5) Na str. 81 autor uvadi, Zze drsnost poviaku Ti39Nb nanasenych magnetronovym
naprasovanim je az 5x vyS88i nez drsnost podkladu. To vysvétluje tzv. ,buckling
narusenim povrchu, pfipadné rozdilnymi koeficienty tepelné roztaznosti substratu a
povlaku, ¢€i nepravidelnym ristem wvrstvy. Bral autor v uvahu i ten fakt, Ze pfi



magnetronovém naprasovani v plazmatu probiha mezi plazmatem a povrchem povlaku
fada interakci, pfi kterych hlavni proces depozice z terée rozpraseného materialu na
substrat je sou€asné i ovlivhovan iontovym bombadovanim dalSich iontl z plazmatu,
které vede k destrukci povrchu a v nékterych pfipadech maze vést i k jeho zdrsnéni? Byl
potencial vzorku substratu b&éhem béhem procesu naprasSovani nastaven na pevnou
hodnotu, &i nikoliv?

Autor predlozenou disertaéni praci prokazal schopnost samostatné védecké prace.
Jeho publika¢ni €innost dokazuje i jeho schopnost referovat o své praci a prezentovat
dosazené vysledky.

Domnivam se proto, ze pfedlozena prace Ing. Zdernika Toldeho ,Oxidické vrstvy na
titanovych slitinach pro lékarské aplikace® ma standardni Uroven a splfiuje tudiz poZadavky,
které jsou na disertani praci kladeny, doporucuji pfijmout disertaéni praci k obhajobé a po
uspésné obhajobé udéleni titulu Ph.D.

V Usti nad Labem, dne 8. 2. 2019

Doc. RNDr. Jaroslav Paylik, CSc.
Katedra fyziky PfF UJEP v Usti nad Labem



