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OXIDICKE SOL- GEL VRSTVY

1. Slozeni vrstev

jednoslozkove (SiO,, TiO,)
dvojslozkove ( SiO, — TiO,)

na bazi SiO, nebo TiO, s primési jedné nebo vice
prisad ( Fe, Mn,Cr, V, Cu, Au, Ag, PDMS)



2. Problematika pripravy vrstev

- vybér prekurzoru ( tetraethoxysilan -TEOS, tetra-n-

butyl orthotitanat - TiBu) pro pripravu solu

- vybeér rozpoustédia, katalyzatoru a dalsich slozek solu

urceni vhodného pomeru slozek solu

postup pri michani slozek solu

vybér zplusobu a podminek pfi nanaseni gelu na
substrat

urceni podminek pro suseni a vypal vrstev

optimalizace podminek pripravy vrstev s ohledem na
pozadované viastnosti



. Metody kontroly prubéhu pripravy vrstev a stanoveni
vlastnosti vrstev

Opticka a elektronova spektroskopie

RTG analyza

Thermogravimetrické metody

UV/VIS spektroskopie

IC spektroskopie

Sledovani koroze vrstev vodnymi roztoky
Meéreni adheze, tvrdosti a tloust’ky vrstev
Mereni uhlu smaceni povrchu vrstev vodou.
Posouzeni fotodegradacnich schopnosti vrstev
Stanoveni baktericidnich vlastnosti vrstev



Zakladni charakteristika vrstev SiO, a TiO,
Fazoveé slozeni
Tloust’ka

Porozita

Chemické slozeni (u viceslozkovych vrstev)

Specifické vlastnosti



4. Funkcni vlastnosti vrstev na bazi SiO, a TiO,

- antikorozni

- opticke ( absorbance svétla — barevnost, antireflexni,
reflexni)

- fotodegradacni
- hydrofilita — hydrofobita
- antibakterialni uc€inek
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Chemicka odolnost vrstev a ochrana povrchu skla proti
korozi alkalickymi vodnymi roztoky

Hmotnostni ubytky vzorka pfi pH = 12,5 a t = 60°C
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Chemicka odolnost vrstev a ochrana povrchu skla proti
korozi kyselymi vodnymi roztoky

Zavislost c(Na*) na dobé& expozice pfi pH = 2,2
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Fotodegradacni ucinek vrstev TiO,

abs

0,55

zavislost rychlosti degradace O Il na teploté vypalu
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Antibakterialni vlastnosti
vrstev SiO, s prisadou Ag (vypal 500 °C)

Zavislost log koncentrace bakterii E-coli na ¢ase inkubace pro
vrstvy na skle Fourcault a Float, (S/V=0,71 cm-1)

log (CFU/ml)

—f— uncoated supsirale
O- coated substrate (Fourcault)

—— coated substrate (Float)

|
10 15 20 25

Time of incubation (h)




Antibakterialni vlastnosti vrstev TiO,
(vypal 400 °C, kolonie E.coli)

vrstva TiO, (a), TiO,+Ag (vodny roztok) (b) TiO,+Ag(AcAc) (c)




SHRNUTI
Oxidické sol-gel vrstvy na sklech a jejich viastnosti

Za pouziti metody sol-gel jsme vypracovali metody pripravy vrstev
na sklech na bazi SiO,a TiO,, které mohou :

zlepSit chemickou odolnost skla

vytvorit barevnou vrstvu na povrchu skla

ovlivnit reflexi svételného zareni na povrchu skla

ovlivnit smacivost povrchu skla

rozkladat organické necistoty ve vodé a vodnych roztocich
dodat povrchu skla antibakterialni vlastnosti

Pro dosazeni uvedenych viastnosti je nezbytné pouzit specifickeé
postupy a podminky pripravy vrstev.



Il. Priprava vrstev na Ti substratu pro
dentalni a chirurgické implantaty

 ll.a Antibakterialni a bioaktivni vrstvy pripravené
metodou sol-gel s obsahem prasku

- SIiO, vrstvy s prisadou Ag a praskai
brushitu / monetitu - CaHPO,.2H,0 / CaHPO,
TiO, vrstvy s prisadou Ag a prasku TCP - Ca,(PO,),

ll.b Bioaktivni vrstvy pripravené srazenim z

prekalcifikaénich roztoku
— precipitace za statickych podminek
— precipitace s vyuzitim ultrazvuku



Il.a SiO, a TiO, vrstvy s Ag casticemi a s Ca - P praskem
pripravené metodou sol-gel na kovovém substratu
Slozeni solu:

SiO, vrstvy: TEQOS, ethanol, 1M HNO;, voda, AgNOQO,,
prasek: brushit, monetit

TiO, vrstvy: TiBu, ethanol, acetylaceton, 1M HNO,,
voda, zahustény Ag roztok, prasek: TCP



Mereni vybranych vilastnosti sol-gel
vrstev na kovovém substratu

1. Méreni adheze lepici paskou (ASTM D 3359)
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Vyhody: snadné provedeni a vyhodnoceni  Nevyhody: jenom orientacni, vliv lepidla



2. Méreni adheze vrypovou zkouskou EN 1071-3

 Nevyhody: obtiznéji proveditelny test — nutné pristrojové
vybaveni

* Vyhody: tvorba vrypu pristrojem za stejnych podminek

zatizeni

Rockwelliv
povlak diamantovy
\ / hrot

substrat

pohyb vzorku vryp



Charakterizace SiO, sol-gel vrstev po tape a
scratch testu

PO TAPE TESTU

1. Ti substréat s SiO, -Ag-monetit povlakem 2. Ti substrat s SiO, -Ag-brushit povliakem

PO SCRATCH TESTU

3.a) SiO, -Ag-brushit

I3.b) SiO, -Ag-monetit

ON ] 40N o o 80N
Smeér tvorby vrypu a narust zatizeni



3. Testovani bioaktivity in vitro (v simulované
telni tekutine)

Statické a dynamické usporadani

Podminky testovani in vitro:
t = 37°C, termostat, doba expozice =7 az 30 dnu, prutok: 48 ml/ 24 hod

B . S L]

Spektrofolometr
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'

SBF ' = '
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NI
vzorek RIFES _ |

Perislaltické Cerpadio

Sledovani: - zmény povrchu vrstev, hmotnost, celistvost
- analyza vyluht roztoku SBF



Charakterizace SiO, sol-gel vrstev po
vypalu a statickém in vitro testu

PO IN VITRO TESTU

) Yl

B P L L
S4700 15606 12.3mm x1.50k SE(M]) 0. O

2. Ti substrat s SiO, -Ag-brushit povliakem



Charakterizace povrchu TiO, sol-gel vrstev

po tape testu po statickém in vitro testu

et Lot el 3 5mm x1,50k SE(M) S 300um

4. Ti substrat s TiO, -Ag-TCP povlakem bez NaOH upravy




Hodnoceni baktericidnich vlastnosti SiO, sol-gel vrstev

TEST: 2 hod
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Sol-gel vrstvy - zavery

Nalezena vhodna metoda pro méreni adheze — tape test dle
ASTM

Pripraveny vrstvy s dostatecnou adhezi

Bioaktivitu sol-gel vrstev bude treba zvysit upravou
nanesenych vrstev v NaOH

Antibakterialni vlastnosti vrstev SiO, lepsSi pri pouziti
brushitu



II.B Priprava bioaktivnich vrstev
prekalcifikaci povrchu Ti

* Pouzity prekalcifikaéni roztok SCS 2 :

mmol.|-1

4,0 5,0 10,0 2,5 1,5

» Usporadani experimentu a podminky:

O

O O O0OO0Oo

statické a UTZ usporadani

Cerstvy roztok SCS

laboratorni podminky (lab.teplota/40°C v UTZ)
pomér S/V =0,1 cm!

roztok SCS2

pH cca 6,5 (lab.tep.)

Literatura: LiF.,, Feng Q.L., Cui F.Z., Li H.D., A simple biomimetic method for calcium phosphate coating,

Surface and Coating Technology, 154, 88-93, 2002



Mechanicka a chemicka uprava povrchu Ti

i Mechanlcka uprava + leptani HCI + louzeni NaOH = Ti-Bio

PREKALCIFIKACE

W Ti-Bio +u|trazvukova prekalcifikace 1hod v SCS




Charakterizace povrchu, adheze vrstev
 RTG- difrakéni mikroanalyza:

- krystaly OCP v pripadé 24 hod v SCS
- Amorfni Ca/P faze pfi kratSich expozicich i ultrazvuku
(6 hod v SCS a 1hod v UTZ)

*Tape test adheze:

24hod v SCS

lhod v UTZ * Pro tyto povrchy je metoda testu adheze nevhodna, nelze proveést



Studium povrclr%\:”tro test v SBF

1hod UTZ
(po 14 dnech v SBF)

HAp faze
(RTG)

24hod SCS
(po 14 dnech v SBF)

Hmotnostni pfirustky po dynamickém testu in vitro:

Predchozi uprava Rychlost rustu
[mg.cm-2.den]

Ohod v SCS (Ti-Bio) 0,0134
6hod v SCS 0,1301 e témér shodné chovani vzorkul
24hod v SCS 0,1148 prekalcifikovanych 1lhod v UTZ a 24hod

1hod v UTZ 0,1110 staticky v SCS




Prekalcifikace - zavery

Ultrazvukové pripravena vrstva dokonale kopiruje povrch
substratu (Ti-Bio), dochazi k inkorporaci fosforeCnanu
vapenatych (ACP) do struktury TiO,-gelu

Staticky pripravena vrstva 24hod v SCS vykazuje 100% adhezi k
povrchu

In vitro testy za dynamickych podminek prokazaly moznou
bioaktivitu vSech prekalcifikovanych vrstev (vznik HAp) a velmi
podobné chovani vzorkt 24-SCS a 1-UTZ pfi in vitro testu

Ultrazvukova pfiprava vyrazné zkrati Cas pripravy kalcifikacni
vrstvy, nedochazi k rozmerovym zménam

Prekalcifikace fadové urychluje precipitaci HAp

Vrstvy jsou kostnimi bunkami tolerovany, pouze vrstva 24-SCS s
krystaly OCP na povrchu byla lehce toxicka



Dekuji za pozornost
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