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Prvková analýza práškových vzorku ve forme tenké vrstvy pomocí LIBS spektrometrie

Obsah práce: Tématem diplomové práce je vývoj metodiky pro analýzu práškové,ho materiálu,
konkrétne katalyzátoru vanadem dopované mezoporézní siliky (V-HMS). Ukolem bylo
navrhnout vhodnou techniku naprašování na lepicí pásku a optimalizovat parametry jak prípravy
vzorku tak následne použité spektrometrie laserem buzeného plazmatu LlBS. Protože pro tento
typ vzorku nejsou dostupné odpovídající referencní materiály, jako srovnávací metoda byla
zvolena technika ED-XRF. Soucástí diplomové práce je teoretická cást venující se problematice
LIBS jak z pohledu fundamentálního, tak z pohledu instrumentálního. Záver teoretické cásti je
venován príprave práškových vzorku pro metodu LIBS, predevším z pohledu srovnání výhod a
nevýhod dvou prístupu - prípravy tablet a nanášení tenké vrstvy na povrch nosice (nejcasteji je
používána lepicí páska).

Hodnocení a pripomínky:
Teoretická cást obsahuje 29 stran, je napsána srozumitelne, adekvátne k danému tématu a
poskytuje prehledný úvod do problematiky i nezasvecenému ctenári. Nekterá tvrzení v kapitolách
venujícím se fundamentalním principum metody LIBS jsou nesrozumitelná ci chybná:
(str. 10) je uvedena hustota zárivého výkonu 109 W/cm2 místo 109 W/cm2
(str. 11) cím kratší pulz se aplikuje na vzorek, tím je treba menší energie pulzu a ne intenzity
(str. 12) termické vlivy se uplatnují více pri delších vlnových délkách laseru a ne naopak
(str. 13) co si predstavit pod pojmem spirálovitý kráter?
(str. 14) Jak si vysvetlit následující vetu: "Pri kolizí buzené ionizaci jsou volné elektrony ve
fokálním objemu vybuzeny elektrickým polem laseru a získávají energii kolizí s neutrálními
elektrony." Co si predstavit pri zmínce o elektrickém poli laseru ci neutrálních elektronech?
(str. 15) "Po case rádove tisícu nanosekund vetšinou zustávají viditelné pouze ostré emisní cáry
jednou ionizovaných atomu, které jsou využívány metodou LlBS". U metody LlBS jsou ale
používány vy velké míre i atomové cáry, a dokonce platí, že iontové cáry vyhasínají dríve než
atomové.

(str. 15) je dobré pro prehlednost rozdelovat interference na spektrální a nespektrální (i když je to
tu zmíneno, nevyplívá toto rozdelení jednoznacne)
Obr. 1-1 co znamenají následující popisky? (i) spouštecí detektor signálu; G) selektor vlnové
délky; (k) detektor pole - (predpokládám, že selektor vlnové délky je spektrometr a detektor pole
je CCD detektor)
Dále se zde vyskytuje ješte rada dalších nepresností - str. 28 zmena zešikmení kalibracních
krivek jsou zrejme míneny zmeny strmosti (prípadne zmeny citlivosti), Obr. 1-5 b) je zrejme
spatný popis k emisní cáre, str. 31 pri vetším tlaku vzniká mohutnejší plazma a ne menší jak je
uvedeno, Lazic a Lopez-Moreno jsou ženy.
Celkove je teoretické cást napsána prehledne a jasne, výše uvedené výtky její kvalitu nesnižují
nijak významne. Zvlášte prínosná je cást 1.2. venující se problematice prípravy tablet a nanášení
vzorku na pásku (zabývající se dokonce i vlivem tlaku se zajímavými dusledky v prípade analýzy
inkoustu, ženšenu, krve a mléce na pásce). Pres nedostatky zmínené výše lze hodnotit teoretickou
cást jako velice kvalitní.
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Experimentální cást
U spektrometru LEA (str. 40) by bylo vhodné také uvést pri rozlišení 1 nm na 1 mm velikost
pixelu na detektoru. Není jasné, co znamená šírka spotu. Nejedná se spíše o prumer? Nikde není
uvedeno, jaký byl tvar ozarované plochy. Postup merení na strane 44 a 45 pusobí ponekud
neprehledne. Lépe by bylo hodnoty menených parametru uvést do tabulky. Na dalších stranách u
identifikace významných parametru stanovení by bylo naopak vhodnejšÍ uvést jednotlivé trendy
formou grafu než množství tabulek. Na strane 45 je uvedeno, že pro výpocet detekcního limitu
byl vybrán vzorek s nízkým obsahem vanadu, není však uvedeno s jakým. U Tab. 3-11 není
úplne zrejmé k cemu se vztahuje kalibrace 1 až 3 (predpokládám, že k podmínkám na strane 53).

Celkove je diplomová práce strukturována prehledne s dobrou grafickou úrovní a prinášÍ znacné
množství nových poznatku, které jsou dobrým základem pro další vývoj této nové, zatím stále
málo prozkoumané techniky. Záver podrobne shrnuje dosažené výsledky a poznatky.
Nezasvecenému ctenári umožnuje strucné a jasné seznámení se s predmetem diplomové práce a
obsahuje všechny duležité výsledky a zjištení.
Využití matrix-efektu k získání informaCÍzpusobu prípravy zeolitického katalyzátoru je príkladem
jak lze casto nežádouCÍch efektu naopak využít ve vlastní prospech. Tento prístup je casto práve u
metodiky LlBS opomíjen a v literature se objevuje spíše výjimecne.

Hodnocení: výborne

Otázky:

1. S jakou chybou bylo provedeno navažování 5 mg vzorku? Došlo skutecne k dokonalé
homogenizaci s 250 mg HMS po jedné minute ve vibracním kulovém mlýnku?

2. Máte nejakou predstavu o velikosti cástic nanášených vzorku?

3. Znáte nejakou jinou další metodu vhodnou pro analýzu práškových vzorku?

V Brne 24. 5.2010 Mgr. Karel Novotný PhD.
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