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1. Uvod

Zvlastnosti primé analyzy pevnych latek. Omezenost tradiCnich destruktivnich
analytickych metod. Informace o slozeni, chemické a vnitini strukture pevnych
vzorkd, které jsou zniCeny pti rozkladech nutnych pro ,roztokové" chemicko-
analytické metody jako jsou ICP-OES. Vyznam primé identifikace fazového
(mineralogického) nebo molekularniho slozeni pevnych latek bez jejich predbézného
rozpusténi nebo jiného rozkladu.

Mikroanalyza - analyza s velkym prostorovym rozliSenim. Vzorky s vnitfni strukturou,
usporadané kompozity, pevné latky se stratigrafii. Pfiklady vyznamnych vzorkd
s mikrostrukturou.

Rozdily ve vyuziti analytickych metod zalozenych na signalu atomd, funkénich skupin,
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Prehled vSech metod analyzy pevnych latek, jejich zakladni principy
Priklady otazek k tématu:

- Priklady pevnych latek, u nichz je jednoznacny vztah mezi celkovym chemickym
sloZzenim a strukturou? Existuji takové?

- Které informace o vzorcich pevnych latek se zni¢i vzdy, kdyzZ se vzorek rozpusti
nebo rozloZi? Které informace se zachovaji?

- Které metody analyzy pevnych latek umoznuji mikroanalyzu plochy/velikosti vzorku
v fadu mikrometr( a které v ¥adu nanometrd?

- Jaké jsou zvlastni pozadavky na forenzni analyzu (analytické metody

v kriminalistice)?

- Existuje vztah mezi mikrostrukturou (koordina¢nim okolim atomd/iont() a
krystalovou strukturou?

2. Tradi¢ni metody

Opticka mikroskopie. Tradi¢ni a moderni verze, zobrazovani vnitini struktury, tvaru a
velikosti ¢asti, vzajemného usporadani slozek pevnych vzorkl. Mikroskopy jako
samostatné techniky a jako soucasti mikroanalytickych metod.

Identifikace chemickych nebo mineralogickych individui podle zakladnich fyzikalnich
vlastnosti. Charakteristické teploty, barva a tvar krystald.

Priklady otazek k tématu:

- Co to je metalografie a petrografie?
- Jaké jsou vyhody a nevyhody tradi¢nich metod analyzy pevnych latek pokud jde o
naroky na empirické znalosti, rychlost, cenu, univerzalnost pouziti a spolehlivost?

3. Elektronova mikroskopie (EM) a rentgenfluorescencni analyza (XRF)



Principy elektronové fadkovaci mikroskopie (SEM). Zobrazeni povrchu vzorkd
elektronovou mikroskopii pfi pouziti rliznych detektor(, zobrazovani pomoci zpétné
odrazenych a sekundarnich elektronl, atomovy kontrast, zobrazeni obrysu Castic,
mapovani pomoci sekundarniho rtg zareni. Velikost analyzovaného objemu nebo
plochy.

Principy transmisni elektronové mikroskopie (TEM, HRTEM). Elektronova optika,
zobrazeni v transmisi, zobrazeni pomoci interference signalu na krystalové mrizce
Castic. Penetracni hloubka, pfiprava vzorkl pro (HR)TEM: suspenze nanocastic, tenké
platky, iontové odprasovani a dalSi metody pfipravy transparentnich vzorkd.

Elektronova mikroanalyza a rentgenfluorescencni prvkova analyza (XRF): principy
detekce rtg zareni energiové a vinové disperznimi detektory (EDS a WDS).

Priklady otazek k tématu:

- Které usporadani SEM je vhodné pro presnou prvkovou analyzu pevného vzorku?
Jaké zvlastni pozadavky na pripravu vzorku a naroky na obsluhu to vyzaduje?

- Proc je pti SEM analyza EDS rychlejsi nez analyza WDS? Vyjmenujte alespon tfi
dlvody.

- Které vzorky jsou velmi vhodné pro elektronovou mikroanalyzu? Které naopak takto
neni mozné analyzovat? Jaké vlastnosti musi mit vzorky pti analyze (HR)TEM?

- Je mozné pri analyze (HR)TEM zjistit soucasné prvkové slozeni i krystalovou
strukturu? Jaké experimentalni usporadani to vyzaduje?

4. Rtg praskova difrakce (XRD)

Podminky vzniku pouzitelného signalu. 3D interference pfi Rayleighové rozptylu
zareni na pravidelné usporadanych objektech. Velikost koherentni domény, strukturni
usporadanost v realném krystalu nebo krystalovém agregatu. PoZzadavky na velikost
a charakter vzorku pfi praskové analyze a pfi analyze jednotlivych krystald.

Konvencni difraktometry (Bragg-Brentano) i méné obvykla méfici usporadani.
Pribuzné difrakéni metody a ¢im se lisi od difrakce rentgenové. Moznosti elektronové
difrakce pfi TEM a SEM. Interpretace vysledkd difrakce.

Vyuziti v kvalitativni a kvantitativni analyze. Identifikace pomoci databaze praskovych
difraktogramll zndmych krystalickych latek, omezeni vyhledavacich algoritma.
Stanoveni slozeni smési (Rietveldova analyza). Zjisténi velikosti koherentni domény,
jeji vztah k velikosti ¢astic. Vliv tvaru krystalQ.

Priklady otazek k tématu

- Které vzorky jsou velmi vhodné pro analyzu XRD? Je mozné, Ze pomoci XRD lIze
zjistit alespon pro nékteré druhy vzorkl vSechny informace, poZzadované pfi analyze
pevnych vzork(?

- Které vzorky jsou naprosto nevhodné pro XRD a pro¢? MlzZe nékteré vzorky analyza
XRD znicit?



- Lze zjistit kvantitativni slozeni smési pomoci XRD? Lze touto metodou stanovit
obsah slozek, které nemaji krystalickou strukturu?
- Je nutné pri identifikaci latek pomoci XRD analyzovat referencni latky?

5. Spektralni metody

Zplsoby méreni spekter pevnych latek. Transmisni, reflexni méfeni (difGzni,
zrcadlové, ATR), mérici cely/usporadani pro analytické ucely.

Elektronova (UV-Vis-NIR). Identifikace chromoford, typické chromofory
anorganickych a organickych latek. Ddekonvoluce spekter, interpretace spekter
pomoci referencnich latek. Moznost kvantitativni analyzy pevnych latek difuzné
reflexni spektroskopii.

Vibraéni (IC) spektroskopie. Infradervend mikrospektroskopie a podminky ziskani
pouzitelného signalu.

Priklady otazek k tématu

- Jaké hlavni fyzikalni jevy se uplatfuji pri difiznim odrazu?

- Popiste varianty usporadani méreni pevnych nebo praskovych vzorkd difizné
reflexnimi spektralnimi metodami?

- Které pevné latky se typicky analyzuji UV-Vis spektroskopii a pro¢? V ¢em nabizeji
ziskani informaci, obtizné dosazitelnymi jinymi metodami?

- Které pevné latky se typicky analyzuji IR spektroskopii? Které dalsi metody Ize pro
tyto pevné latky pouzit a jak se lisi vysledky téchto metod?

6. Metody s excitaci analytického signalu laserem nebo proudem castic. Lokalné
destruktivni mikrometody.

Ramanova spektroskopie. Stokeslv a anti-Stokestv rozptyl. Vliv vinové délky
excitacniho laseru. Omezeni metody: tepelna destrukce vzorkd, fluorescence.
Databaze spekter a jejich omezeni.

Metody vyuzivajici laserovou a ¢asticovou ablaci povrchu. LIBS, excitace optické
emise, vznik iontd a jejich detekce/kvantifikace. PIXE, indukce rtg signalu proudem
iontd.

Priklady otazek k tématu

- Jak dostupné jsou v CR metody s excitaci analytického signalu laserovym
paprskem?

- Jak dostupné jsou metody s excitaci proudem c&astic?

- Existuji metody, které mohou k ziskani analytického signalu pouzivat jak laserového
paprsku, tak proud ¢astic? Jak se lisi vyuziti téchto metod?

- Které analytické metody maiji lepsi prostorové rozliSeni nez Ramanova
mikrospektroskopie?



7. Kinetické metody

Analyza prlibéhu tepelného rozkladu termoanalytickymi metodami (TG/DTG),
sledovani reakci tepelnym zabarvenim (DTA)

Metody zaloZené na sledovani priibéhu chemického rozpousténi (selektivni extrakéni
systémy Cili chemicka frakcionace).

Chemicka frakcionace: Tessierova extrakce, dalsi schémata na studium speciace v
environmentalni geochemii kovovych a nekovovych polutantd.

Priklady otazek k tématu

- Které analytické identifikacni metody se vyuzivaji pfi termické analyze?

- Je mozni ziskat informace o povaze pevné latky metodami, které rozpoustéji
analyzovanou pevnou latku? Jak?

- V jakych oblastech a proc se dosud bézné pouzivaji metody zalozené na chemické
frakcionaci (selektivnich extrakcich)? ProC prinaseji praveé tam vysledky,
nedosazitelné jinymi metodami?

8. Priklady pouziti metod, témata referatdl z védeckych publikaci
Vyuziti kombinace analytickych metod pfi studiu sorbentl a katalyzator(
Speciace v pevné fazi v environmentalni geochemii

PouZziti proxy analytickych metod jako zakladu pro klimatické a environmentalni
interpretace

Mikroanalyza kriminalistickych material( (forenzni analytika) a Setrna analyza
umeleckych dél



