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Prvkova analyza praSkovych vzorki ve formé tenké vrstvy pomoci LIBS spektrometrie

Obsah prace: Tématem diplomové prace je vyvoj metodiky pro analyzu praSkového materialu,
konkrétné Kkatalyzatoru vanadem dopované mezoporézni siliky (V-HMS). Ukolem bylo
navrhnout vhodnou techniku napra$ovani na lepici pasku a optimalizovat parametry jak piipravy
vzorku tak nasledné pouzité spektrometrie laserem buzeného plazmatu LIBS. ProtoZe pro tento
typ vzorkll nejsou dostupné odpovidajici referenéni materialy, jako srovnavaci metoda byla
zvolena technika ED-XRF. Soucasti diplomové prace je teoreticka ¢ast vénujici se problematice
LIBS jak z pohledu fundamentalniho, tak z pohledu instrumentalniho. Zavér teoretické ¢asti je
vénovan pFipravé praskovych vzorkd pro metodu LIBS, pfedevsim z pohledu srovnéni vyhod a
nevyhod dvou pfistupll — piipravy tablet a nanaseni tenké vrstvy na povrch nosice (nejcastéji je
pouZivana lepici paska).

Hodnoceni a p¥ipominky:

Teoreticka ¢ast obsahuje 29 stran, je napsédna srozumiteln€, adekvainé k danému tématu a
poskytuje prehledny Gvod do problematiky i nezasvécenému Ctenari. N&ktera tvrzeni v kapitolach
vénujicim se fundamentalnim principim metody LIBS jsou nesrozumitelna ¢i chybna:

(str. 10) je uvedena hustota zaFivého vykonu 109 W/cm? misto 10° W/em?

(str. 11) ¢im kratsi pulz se aplikuje na vzorek, tim je tfeba mensi energie pulzu a ne intenzity

(str. 12) termické vlivy se uplatiiuji vice pfi delSich vinovych délkach laseru a ne naopak

(str. 13) co si ptedstavit pod pojmem spirdlovity krater?

(str. 14) Jak si vysvétlit nasledujici vétu: ,,Pfi kolizi buzené ionizaci jsou volné elektrony ve
fokalnim objemu vybuzeny elektrickym polem laseru a zisk4vaji energii kolizi s neutrdlnimi
elektrony.“ Co si predstavit pti zmince o elektrickém poli laseru &i neutralnich elektronech?

(str. 15) ,,Po Case fadove tisicli nanosekund vétSinou zlstavaji viditelné pouze ostré emisni ¢ary
jednou ionizovanych atomi, které jsou vyuzivany metodou LIBS“. U metody LIBS jsou ale
pouzivany vy velké mife i atomové Cary, a dokonce plati, Ze iontové ¢ary vyhasinaji dfive neZ
atomové.

(str. 15) je dobré pro piehlednost rozd&lovat interference na spektralni a nespektralni (i kdyZ je to
tu zminéno, nevypliva toto rozdéleni jednoznacéné)

Obr. 1-1 co znamenaji nasledujici popisky? (i) spoustéci detektor signalu; (j) selektor vinové
délky; (k) detektor pole - (pfedpokladam, Ze selektor vinové délky je spektrometr a detektor pole
je CCD detektor)

Déle se zde vyskytuje je§té fada dalich nepfesnosti — str. 28 zména zeSikmeni kalibraénich
kiivek jsou zfejmé minény zmény strmosti (piipadné zmény citlivosti), Obr. 1-5 b) je ziejmé
spatny popis k emisni ¢afe, str. 31 pfi vétdim tlaku vznikd mohutn&jsi plazma a ne mensi jak je
uvedeno, Lazic a Lopez-Moreno jsou Zeny.

Celkove je teoretické ¢ast napséna piehledné a jasng, vyse uvedend vytky jeji kvalitu nesnizuji
nijak vyznamné. Zv1asté p¥inosnd je ¢ast 1.2. vénujici se problematice ptipravy tablet a nanageni
vzorku na pasku (zabyvajici se dokonce i vlivem tlaku se zajimavymi ddsledky v p¥ipads analyzy
inkoustu, ZenSenu, krve a mléce na pasce). Pfes nedostatky zminéné vyse lze hodnotit teoretickou
¢ast jako velice kvalitni.



Experimentalni ¢ast

U spektrometru LEA (str. 40) by bylo vhodné také uvést pii rozliSeni 1 nm na 1 mm velikost
pixelu na detektoru. Neni jasné, co znamena Sitka spotu. Nejednd se spise o priimér? Nikde nen{
uvedeno, jaky byl tvar ozatfované plochy. Postup méfeni na strané 44 a 45 pilisobi ponékud
nepiehledné. Lépe by bylo hodnoty ménénych parametri uvést do tabulky. Na dalsich stranach u
identifikace vyznamnych parametrii stanoveni by bylo naopak vhodné&jsi uvést jednotlivé trendy
formou grafu nezZ mnoZstvi tabulek. Na stran€ 45 je uvedeno, Ze pro vypocet detek¢niho limitu
byl vybran vzorek snizkym obsahem vanadu, neni vSak uvedeno sjakym. U Tab. 3-11 neni
uplné ziejmé k ¢emu se vztahuje kalibrace 1 az 3 (pfedpokladam, ze k podminkam na strané 53).

Celkové je diplomova prace strukturovana piehledn€ s dobrou grafickou drovni a pfinasi znacné
mnozstvi novych poznatki, které jsou dobrym zékladem pro dal$i vyvoj této nové, zatim stéle
malo prozkoumané techniky. Zavér podrobné shrnuje dosazené vysledky a poznatky.
Nezasv€cenému ¢tendri umoZiiuje struéné a jasné seznameni se s piedmétem diplomové prace a
obsahuje vSechny dulezité vysledky a zji$téni.

Vyuziti matrix-efektu k ziskani informaci zplsobu ptipravy zeolitického katalyzatoru je p¥ikladem
jak lze Casto nezadoucich efektl naopak vyuZzit ve vlastni prospéch. Tento pfistup je Casto pravé u
metodiky LIBS opomijen a v literatuie se objevuje spise vyjimeéné.

Hodnoceni: vyborné

Otazky:

1. Sjakou chybou bylo provedeno navazovani 5 mg vzorku? Doslo skute¢né k dokonald
homogenizaci s 250 mg HMS po jedné minuté ve vibraénim kulovém mlynku?

2. Mate néjakou predstavu o velikosti ¢astic nanaSenych vzorka?

3. Znéte n&jakou jinou dal$i metodu vhodnou pro analyzu pragkovych vzork?

V Brné 24. 5. 2010 Mgr. Karel Novotny PhD.
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