Posudek oponenta diplomové prace

Nazev prace: In-situ sledovéani vyvoje velikosti nanocastic oxidi kovli pomoci
vysokoteplotniho malouhlového rozptylu RTG zareni.

Autor prace: Bc. Lukas Macek

Vedouci prace: Mgr. Jan Filip, Ph.D.

Oponent: Doc. Mgr. Vit Prochazka, Ph.D.

Popis prace:

Prace s nazvem “In-situ sledovani vyvoje velikosti nanocastic oxidi kovti pomoci vysokoteplotniho
malouhlového rozptylu RTG zareni” je vénovana studiu velikosti ¢astic hematitu s pfimési cinu. Cilem
prace je (cit.) “vyhodnotit do jaké miry dopace cinem ovliviiuje velikost Castic a jejich rlist za vysokych
teplot a jestli lze tyto pfemény pozorovat pomoci metody SAXS”. Prace je formalné rozdélena na uvod,
Ctyti kapitoly a zavér. Prvni kapitola je vénovana stru¢nému popisu oxida Zeleza a metodam studia
velikosti Castic. Druha kapitola obsahuje popis syntézy studovanych Castic a popis pouZitych
analytickych technik (RTG difrakce (SAXS, WASX), scanovaci a transmisni elektronova mikroskopie
a Mossbauerova spektroskopie (MS)). Ve treti kapitole jsou uvedeny vysledky provedenych
experimenti SAXS a WAXS. Ctvrté kapitola je diskiizi ziskanych vysledkd. Jedna se o praci
experimentalni a jsou v ni prezentovany vysledky vlastni experimentalni prace autora.

Jedna se o praci jiZ jednou nelspésné obhajovanou. Noveé autor praci rozsifil o podrobnéjsi popis
metody SAXS a detailnéjsi popis zptisobu vyhodnoceni SAXS. Jinak ziistala prace co se tyce obsahu
vpodstaté nezménéna. Nicméné doslo v ni k tipravé fady formalnich nedostatku. I kdyZ jich cela fada
zustala.

Aktualnost tématu:

Téma prace je sice zajimavé nicméné z prace neni zcela zfejmé, zda méla byt zkoumana zavislost
velikosti Castic na teploté a pfimési cinu nebo ovéfovana moznost vyuZiti SAXS pro takovy typ
experimentt. Cili by pak méla byt uzptisobena metodika prace. V tomto ohledu nedoslo k Zadné zméné
oproti minulému podani.

Formalni stranka prace:

Formalni strana prace ma fadu nedostatkd. Jedna se napriklad o nejednotny styl obrazka (predevsim
grafli s vysledky). Tento problém byl vytykan jiZ pfi minulé obhajobé a nebyl upraven.

Format seznamu literatury neni jednotny. Stfidaji se kapitalky a normalni pismo, nékdy jsou jména za
prijmenim a naopak. Prace neni graficky jednotna. Nékteré grafy jsou opatfeny anglickymi popisky. I
tento nedostatek nebyl od posledni obhajoby odstranén.

Obsahova stranka prace:

Prvni kapitola stru¢né popisuje co jsou to nanomateridly a jaké je jejich vyuZiti. Dale popisuje riizné
formy oxidfi Zeleza. Cést vénovanou dopaci byla mirné rozsifena. Tento tivod do problematiky povazuji
za nedostatecny a priliS obecny. Bylo by vhodné ho UZeji zamérit na problematiku prace. V popisku
Obr. 1 nejsou uvedeny koncentrace, pro jednotlivé vzorky. V textu neni vysvétleno, co je na Obr. 2.



V tvodu jsou popsany metody klicové pro danou praci. Témi jsou WAXS a SAXS. Obé metody jsou
popsany velice strucné a ne prilis presné. Kapitolu vénovanou WAXS by bylo vhodné doplnit
obrazkem. Obrazek 7 nevysvétluje separaci difraktovaného svazku a svazku primarniho jak je uvedeno
v textu.

K kapitole ,,princip metody“ je popisovana interakce rentgenového zareni s latkou. CoZ sice spravné,
nicméné je to popis velice obecny a v popisu principu metody by bylo vhodné se zamé¥it na zakladni
princip WAXS a SAXS. Je zbytecné detailné vysvétlovat Comptoniiv rozptyl, ktery je vSseobecné
znamy.

Na str. 22 je zavadén tvarovy faktor. Vysvétleni je ponékud nesrozumitelné. Popisek k obr. 8 je
nesrozumitelny. Pro jaky tvar castic jsou oscilace typické ? Kapitolu porovnani SAXS a TEM by bylo
vhodnéjsi zaradit aZ za popis mikroskopickych technik. U rovnice (3) neni vysvétleno co je thel ,,phi*.
Neni zcela zfejmé, které metody se tyka odstavec pred kapitolou ,,Méfeni SAXS*“.

Na str 25. zmiflovana pripadna saturace CitaCe u detektoru je metodicky podruzna zaleZitost a neni
potfeba ji uvadét. Posledni odstavec kap. 2.1. by se hodil spiSe do tivodu. Neni vysvétleno co je
zobrazeno na Obr. 10.

V experimentalni ¢asti jsou predstaveny vysledky Zihani vzorkli hematitu s riznym mnozstvim cinu
(0-10 %) ve struktufe. VZdy je ukazan snimek z TEM, nasledné je uvedeno WAXS meéfeni. Z méreni
WAXS a SAXS je urCena velikost ¢astic a ta je vynesena do grafu jako zavislost na teploté. Nicméné
nejsou ukazana jednotlivd méfeni SAXS a Ctenar si nemiize udélat predstavu o kvalité ziskanych dat,
kterd je u nékterych vzorki tidajné nizka. Vysledky nejsou navic konzistentni, tato nekonzistentnost
neni diskutovana.

U obrazku 23 neni uvedeno, co je v grafu vyneseno, zda se jedna o stfedni hodnotu velkosti castic.
Velikosti Castic a distribuce velikosti Castic nejsou uvadény ve stejnych jednotkach (angst. vs. nm)
Srovnani vysledkt je potom pomérné komplikované. U vétSiny obrazk ve vysledkové ¢asti chybi
oznaceni vzorku, ke kterému se vysledky vztahuji.

V casti diskuze je zopakovana priprava vzorkd. Dle mého nazoru nadbytecné. Nejsou diskutovany
obémy malych a velkych castic. U Tabulky 2 neni zfejmé k jaké technice vysledky patfi.

Vysledky prezentované v praci nejsou hloubéji analyzovany a srovnany. V praci neni ani jeden graf
srovnavajici vysledky ziskané pro rizné vzorky. Neni provedena Zadna reflexe vysledkt a vysledky
zhodnoceny.

Vycet dalSich nedostatki prace:

Dalsi poznamky:

1) Na str 1. je uveden Spatny rok.

2) kap. 1.1.2 : Dopace je zamérna a tedy se nejedna o necistotu.

3) str. 15. : nevhodna formulace ,,forma kompasu®.

4) str. 17. : nevhodnd formulace ,,béZné bavime*.

5) Popisek k Obr. 6. Na Obr. 6 neni ,,vzorek“ ale difrak¢ni zaznam vzorku.

6) Obr. 6: anglicky popisek osy y.

7) Str. 23, nevhodna formulace ,,¢im vice elektronti je ve vzorku, tim vice vin je rozptyleno®.
8) Str. 27, nevhodna formulace ,,...jehoZ detekci miZeme zhotovit prvkovou analyzu®.
9) Chybi interpunkcni znaménka za rovnicemi.

10) Popisek obr. 14 a 15 zacina malym pismenem.

11) Nevhodny popisek obr. 14.



Otazky:

1) Uved'te priklad, kde se méni teplota transformace hematitu vlivem dopace o stovky stupni.

2) Jak souvisi rovnice (6) s primérovanim ?

3) Jak rovnice (6) poskytuje informaci o koncentraci ?

4) V textu jsem nensel vysvétleni co to je ,,cumulative undersize®. Co to je ?

5) V kapitole 3.2.1. - 3.2.2. je uvadén Obr. 31 a na ném distribuce velikosti Castic. Se stfedem u cca 40
nm. Soucasné v Obr. 34 je uveden vyvoj velikosti Castic s teplotou. Tam je ale stfedni hodnota 90 nm.
Vysvétlete nesoulad. Tento nesoulad se vyskytuje u vice vysledki. Vysvétlete.

6) V obr. 75 jsou zvlastni oscilace na konci zaznamu. Jedna se o néjaky artefakt vyhodnoceni ? Jsou
tyto vysledky relevantni ? UkaZte i méreni SAXS k tomuto vzorku.

7) UkaZte zavislost velikosti Castic na koncentraci Sn a vysledky diskutujte.

8) Zarazeni kapitoly o BET a DLS je zbytecné a byli vytykano uZz i v predchozim posudku. Proc¢ bylo
do prace znovu zarazeno ?

V préci je uvedeno pomérné dost vlastnich vysledkt a tim prace ziskava na zajimavosti, nicméné
vysledky nejsou analyzovany a interpretovany. Celkové prace budi dojem, Ze v ni jsou uvedeny
vysledky sice zajimavych experimentti, ale bez souvislosti a kritického pohledu. I pfes fadu nedostatki
praci doporucuji k obhajobé. U obhajoby by mél autor srovnat vysledky ziskané pro jednotlivé vzorky
(ideélné formou souhrnych grafii) a tyto vysledky interpretovat. Predev§im pak uvést zda je metoda
SAXS vhodna ke studiu pouzitych materialt a jaky vliv ma dopace na velikost ¢astic. To idealné
doprovodit grafy.

Zavérecné hodnoceni bude navrzeno podle priibéhu obhajoby.
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