Prazdninova letni skola

NANOZ2019

19. - 23. srpna 2019

@av fyzikalni chemie

J.Heyrovského

Pe).(eD L. Metrohm

e Ceska republika

nnnnnnnnnn




Letni skola NANO2019

Tydenni srpnova letni Skola na téma
"Nanotechnologie a nanomaterialy”

pro vybrané talentované stfedoskolské studenty z celé CR

usporadana s podporou projektu r.c.0033/7/NAD/2019
"Letni skola NANOZ2019:
cesta nadanych k modernim védeckym oboram"
(Géelové dotace MSMT v programu 6.7 "Podpora nadanych
24kt ZS a SS v roce 2019")

Organizuje:
tym PEXED vzdélavaciho a popularizacniho
projektu UFCH J. Heyrovského s nézvem TFi néstroje
Spoluorganizuji:
Nadacni fond Jaroslava Heyrovskéeho
firma Metrohm Ceské republika, s.r.o.

Sbornik textu k prednaskam,
praktickym cviéenim a workshopim

prednesenym na letni Skole NANO2019
19.- 23. srpna 2019
v UFCH JH AV CR, v.v.i.

http.//www.3nastroje.cz



Sbornik prazdninové letni Skoly
NANO2019

konané 19.-23. srpna 2019

v UFCH J. Heyrovského AV CR, v.v.i.

Kolektiv autoru

Sestavila: Ing. Kvéta Stejskalova, CSc.

Vydava: Ustav fyzikalni chemie J. Heyrovského AV CR, v.v.i. Dolejskova 2155/3,
182 00 Praha 8, Ceska republika

Tisk: Ustav fyzikalni chemie J. Heyrovského AV CR, v.v.i. Dolejskova 2155/3,
182 00 Praha 8

Vydani: prvni

Naklad: 35 kusu

Misto a rok vydani: Praha, 2019

Publikace neprosla jazykovou upravou

© 2019, Ustav fyzikalni chemie J. Heyrovského AV CR, v.v.i.

EXPERIMENTAL PROJEKT TRI NASTROJE
EDUCATION -

17

alk
ot Hogrt™
1 "‘ﬁ’f



Letni Skola NANO2019

UFCH J.HEYROVSKEHO
V PRAZE

UFCH J.HEYROVSKEHO
V PRAZE

Program™***

tradi¢ni stfedoskolské prazdninové letni Skoly na téma
"Nanotechnologie a nanomaterialy”
poradané védci UFCH JH pro vybrané talentované stfedoskolské studenty z celé CR
s podporou projektu €.0033/7/NAD/2019 "Letni Skola NANO2019:
cesta nadanych k modernim védeckym obordm"
(i&elové dotace MSMT v programu &.7 "Podpora nadanych 2aki ZS a SS v roce 2018")

Spoluporadateli Skoly jsou dale: Nadacni fond J. Heyrovskeého
a spole¢nost Metrohm Ceska republika, s.r.o.

Pondéli 19.8. 2019

9:30 - 11:00 - Zah@jeni letni prazdninové skoly

Registrace, pfivitani ucastniku, predstaveni realizacniho tymu Skoly PEXED
(poslucharna Rudolfa Brdicky UFCH J. Heyrovského
AV CR, v.v.i., DolejSkova ul. 3, Praha 8; zajistuje: Ing. K. Stejskalova, CSc.)

11:00 - 12:00 - Pfrednaska (Gvodni, pfedstavujici sougasnou védu a vyzkum v UFCH JH)
Ing. Kvétoslava Stejskalova, CSc.: Moderni sméry fyzikalni chemie v UFCH JH,

aneb prisel jsem, vidél jsem, vybadal jsem...

(poslucharna Rudolfa Brdi¢ky v prizemi)

12:00 - 13:15 - Piestavka na obéd (restaurace Ci akademicka jidelna, Praha 8)

13:30 - 15:00 - - Praktické ukazky méreni v laboratorich (studenti po 5 skupinach)
(Rozvedeni student(i do laboratori zajistuje Ing. K. Stejskalova, CSc.)

Skupina 1 absolvuje praktikum X
Skupina 2 absolvuje praktikum Il
Skupina 3 absolvuje praktikum V
Skupina 4 absolvuje praktikum VI
Skupina 5 absolvuje praktikum |

Zaméreni praktik a cvicici lektori - viz list v zavéru programu.
Po praktikach nasleduje kratka prestavka do 15:15
15:15 -16:15 - Prednaska (z oboru molekularni elektrochemie)

Mgr. Romana Sokolova, Dr.: Elektrochemie kolem nas aneb nebojte se elektrochemie
(poslucharna Rudolfa Brdic¢ky v pfizemi)



16:15 - Diskuse k prvnimu dni Skoly, predstaveni programu druhého dne Skoly
(poslucharna Rudolfa Brdi¢ky v prizemi; zajistuje: Ing. K. Stejskalova, CSc.)

Po skon&eni odborného programu 1.dne Skoly odjezd mimoprazskych studentl (metrem
trasa C, do stanice Nadrazi HoleSovice, pak autobusem) do mista ubytovani (koleje MFF UK
v Praze 7 Troji; doprovazi a zajistuje Ing. K. Stejskalova, CSc.)

Utery 20.8. 2019

9:00 - Zahajeni druhého dne Skoly
(poslucharna Rudolfa Brdi¢ky v prizemi; zajistuje: Ing. K. Stejskalova, CSc.)

9:15-10:15 - Pfrednaska (z oboru chemické fyziky)
Doc. Mgr. Michal Farnik, DSc. Ph.D.: Laserova chemie v létajicich nanolaboratofich
(poslucharna Rudolfa Brdi¢ky v prizemi)

10:30 - 12:00 - Praktické ukazky méreni v laboratofich (studenti po 5 skupinach)
(Rozvedeni studentli do laboratofi zajistuje Ing. K. Stejskalova, CSc.)

Skupina 1 absolvuje praktikum |
Skupina 2 absolvuje praktikum X
Skupina 3 absolvuje praktikum llI
Skupina 4 absolvuje praktikum VIII
Skupina 5 absolvuje praktikum VI

Zaméreni praktik a cvicici lektofri - viz list v zavéru programu.

12:00-13:15 - Prestavka na obéd (restaurace Ci akademicka jidelna, Praha 8)

13:30 - 15:00 - Praktické ukazky méfreni v laboratofich (studenti po 5 skupinach)
(Rozvedeni studentti do laboratofi zajistuje Ing. K. Stejskalova, CSc.)

Skupina 1 absolvuje praktikum VI
Skupina 2 absolvuje praktikum IlI
Skupina 3 absolvuje praktikum |



Skupina 4 absolvuje praktikum X
Skupina 5 absolvuje praktikum VIII

Zameéreni praktik a cvicici lektori - viz list v zavéru programu.
Po praktikach nasleduje kratka prestavka do 15:15

15:15-16:20 - Prednaska (z oboru nanomaterialy a nanotechnologie)
Lukas Simanok: Nanotechnologie aneb co je malé, je i dobré ?
(poslucharna Rudolfa Brdi¢ky v prizemi)

16:30 - 17:15 (17:30) Diskuse s doktorandy, nasimi byvalymi studenty V. Svobodou

a K. Kantnerovou o studiu u nas (FCHI VSCHT Praha) i v zahraniéi (doktorandské studium
na ETH v Curychu)

(poslucharna Rudolfa Brdi¢ky v prizemi; zajistuje: Ing. K. Stejskalova, CSc.)

17:30 Ukon¢eni druhého dne skoly

Streda 21.8. 2019

9:00 - Zahajeni tretiho dne skoly
(poslucharna Rudolfa Brdi¢ky v pfizemi; zajistuje: Mgr. M. Zlamalova.)

9:15-10:15 - Pfednaska (z oboru kvantové a vypocetni chemie)

RNDr. Libor Veis, Ph.D.: Pomohou kvantové poc¢itace rozlustit nezodpovézené otazky
tajemného svéta molekul?

(poslucharna Rudolfa Brdicky v pfizemi)

10:30-12:00 Praktické ukazky méreni v laboratofich (studenti po 5 skupinach)
(Rozvedeni studentt do laboratori zajistuje Mgr. M. Zlamalova.)

Skupina 1 absolvuje praktikum VIl
Skupina 2 absolvuje praktikum XI
Skupina 3 absolvuje praktikum IV
Skupina 4 absolvuje praktikum IX
Skupina 5 absolvuje praktikum VII

Zaméreni praktik a cvicici lektori - viz list v zavéru programu.
12:00-13:15 - Prestavka na obéd (restaurace ¢i akademicka jidelna, Praha 8)

13:30 - 15:00 - Praktické ukazky méreni v laboratofich (studenti po 5 skupinach)
(Rozvedeni studenti do laboratori zajiStuje Mgr. M. Zlamalova.)

Skupina 1 absolvuje praktikum XI
Skupina 2 absolvuje praktikum V
Skupina 3 absolvuje praktikum VII
Skupina 4 absolvuje praktikum Il
Skupina 5 absolvuje praktikum IX

Zaméreni praktik a cvi€ici lektofi - viz list v zavéru programu.
Po praktikach nasleduje kratka prestavka do 15:15



15:15-16:15 - Prednaska (z oboru elektrokatalyzy)

Doc. Ing. Petr Krtil, CSc.: Racionalni vyvoj katalyzatora — jak vyreSit soucasné
energetickou sobéstac¢nost a adaptaci na zménu klimatu

(poslucharna Rudolfa Brdicky v pfizemi)

16:30 Ukonceni tietiho dne Skoly

Cvrtek 22.8. 2019

9:00 - Zahajeni ¢tvrtého dne skoly
(poslucharna Rudolfa Brdi¢ky v pfizemi; zajistuje: Ing. K.Stejskalova, CSc.)

9:00-10:30 - Fyzikalné chemické workshopy

Skupiny 1, 2 absolvuji workshop Cislo | (u¢ebna EDU v pfizemi, lektorky: Mgr. M.
Zlamalova a Mgr. M. Klusackova, workshop na téma forenzni analyza)

Skupiny 3, 4 a 5 absolvuji workshop ¢&islo Il (pfedsali, lektorka: Ing. K. Stejskalova, CSc.,
workshop vénovany elektronickym obvod{im a workshop zaméfeny na molekularni modely
organickych latek).

Po skoncéeni workshopu nasleduje kratka prestavka do 10:45.

10:45 -12:15 - Fyzikalné chemické workshopy

Skupiny 1, 2 absolvuji workshop cCislo Il (pfedsali, lektorka: Ing. K. Stejskalova, CSc.,
workshop vénovany elektronickym obvodiim a workshop zaméfeny na molekularni modely
organickych latek).

Skupiny 3, 4 a 5 absolvuji workshop ¢islo | (u¢ebna EDU v pfizemi, lektorky: Mgr. M.
Zlamalova a Mgr. M. Klusackova, workshop na téma forenzni analyza).

12:15-13:15 - Prestavka na obéd (restaurace ¢i akademicka jidelna, Praha 8)

13:15 - 16 hodin - Odpoledni exkurze na Pf F UK v Praze 2 na Albertové.



Po odjezdu na PfF UK nasleduje program kratké pfednasky predstavujici studium na Pif UK
a exkurze (ca 14-16 hodin) do nékterych chemickych laboratofi PfF.
(Doprovod studentt na exkurzi zajistuje Ing. K. Stejskalova, CSc.)

Patek 23.8. 2018

9:00 - Zahajeni patého (posledniho) dne Skoly
(poslucharna Rudolfa Brdi¢ky v prizemi; zajistuje: Ing. K. Stejskalova, CSc.)

9:15-10:15 - Pfednaska (z oboru spektroskopie)
RNDr. Martin Ferus, Ph. D.: Alchymie cizich svétii aneb maly kurz astrochemie
(poslucharna Rudolfa Brdicky v pfizemi)

10:30 -12:00 - Praktické ukazky méreni v laboratofich (studenti po 5 skupinach)
(Rozvedeni student( do laboratori zajistuje Ing. K.Stejskalova, CSc.)

Skupina 1 absolvuje praktikum IV
Skupina 2 absolvuje praktikum VII
Skupina 3 absolvuje praktikum VIII
Skupina 4 absolvuje praktikum XI
Skupina 5 absolvuje praktikum ll|

12:00-13:00 - Prestavka na obéd (restaurace Ci akademicka jidelna, Praha 8)

13:00 -14:00 Zakonc€eni prazdninové letni Skoly NANO2019

Predani certifikatt uc¢astnikim skoly, odevzdani vyplnénych dotaznikt, odezva
a ohlasy ucastniku Skoly...
(poslucharna Rudolfa Brdicky v prizemi; zajistuje Ing. K. Stejskalova, CSc.)

**k%*
Upozorriujeme, Ze v programu mohou jesté nastat drobné zmény. Dékujeme za

pochopeni.



Letni Skola NANO2019

Prednasky

anotace k prednaskam

(fazeno abecedne,
dle prijmeni prednasejicich)



Laserovd chemie v létajicich nanolaboratorich

Doc. Mgr. Michal Farnik, DSc., Ph.D.

Vedouci Oddéleni dynamiky klastri a molekul,
Ustav fyzikdini chemie J. Heyrovského AV CR, v.v.i., Dolejskova 2155/3, 182 23 Praha 8

Anotace prednasky:

Prednaska predstavujici jeden z obort chemické fyziky bude pojednavat o vyzkumu klastra.
Klastry jsou soubory molekul ¢i atom( vazanych slabsimi interakcemi, neZ jsou typické
chemické vazby, napf. vodikovymi mustky, které hraji klicovou ulohu v nejriiznéjsich
oblastech od fyziky po biologii. Klastry se mohou skladat ze dvou species, tzv. diméry, ale
i zvice nez milionu ¢astic. Vétsi klastry z vice nez nékolika desitek molekul maji rozméry
nanometrl, a hovofime tudiz o nanocdsticich. Zajimavy je pohled na klastry a nanocastice
z atmosférického vyznamu a jsou to také systémy relevantni v biologii. Napf. na tvorbé
ozonové diry nad Antarktidou se podileji ledové ¢astecky v polarnich stratosférickych
mracich. A pravé podobné nanocastice si mlZeme vyrobit v laboratofi v experimentech
s molekulovymi paprsky a podrobit je interakci s laserovymi paprsky simulujicimi dopadajici
UV zéfeni ze slunce, a tak studovat v laboratofi procesy, které probihaji ve stratosfére.
Obdobné lze v klastrech studovat fotochemii solvatovanych biomolekul, a tak se snazit na
molekulové urovni pochopit procesy analogické radiacnimu ni¢eni DNA molekul.

Doc. Mgr. Michal Farnik, DSc., Ph.D. (1967)

Chemicky fyzik, ktery se dlouhodobé vénuje vyzkumu klastrl nanocastic. Po studiu stravil
postdokovsky pobyt v USA a také v Némecku. Z Némecka do Prahy pfivezl svétové unikatni
aparaturu na vyzkum volnych klastri a nanocastic v molekulovych paprscich, ktera prochazi
prabéiné fadou zdokonaleni a rozsifeni a davd vzniknout novym vysledkim. Je drZitelem
stipendia nadace Alexandra von Humboldta a prestizniho Purkyného Fellowship
udélovaného AV CR. Vysledky badani tymu, ktery vede, byly mj. ocenény Cenou predsedy
Grantové agentury GACR (r. 2014). Pravidelné se vénuje vzdélavani mladych zajemcl o védu
(vysokoskolaci a stfedoskoldci) a vyzkum a sv(j obor popularizuje prostfednictvim médii
Siroké verejnosti.



Alchymie cizich svétii aneb maly kurz astrochemie

RNDr. Martin Ferus, Ph.D.
Vedouci Oddéleni spektroskopie,
Ustav fyzikdini chemie J. Heyrovského AV CR, v.v.i., Dolejskova 2155/3, 182 23 Praha 8

Anotace prednasky:

Déje probihajici v mezihvézdnych oblacich ¢i v atmosférach cizich hvézd a planet jsou natolik odlisné
od chemie, kterd nas v bézném Zzivoté obklopuje, Ze je Ize s trochou nadsdzky nazvat alchymii, tedy
nécim na pomezi kouzel a chemie. Nejprve se vydame na cestu vedouci od prvnich atom( a molekul
formujicich se na samém pocatku existence naseho vesmiru pres vznik vSech prvkd periodické
soustavy pfi hrozivém vybuchu supernovy aZ ke zhrouceni mezihvézdného oblaku obsahujiciho
zakladni stavebni kameny vzniku hvézd, planet i Zivota. Po té nahlédneme do soucasného chemismu
utvarejiciho povrch a atmosféru planet slune¢ni soustavy a vyddme se téZ na pout zpét ¢asem na
ranou planetu Zemi do doby, kdy se snad utvérely zakladni komponenty molekularniho svéta
projevujiciho znaky Zivota. Tehdy to byl Uplné jiny svét, podobal se jedovatému horkému peklu.
V tomto pekle nasi pout zavrsime.

Doporucena literatura:

http://www.astrochymist.org/astrochymist _mole.html

http://www.exoplanety.cz/

http://www.vzdalenesvety.cz/

RNDr. Martin Ferus, Ph.D. (1983)

Martin Ferus vystudoval fyzikdIni chemii na Prirodovédecké fakulté Univerzity Karlovy a od roku 2005,
od bakaldrskych studii, ptsobi na Ustavu fyzikdini chemie J. Heyrovského AV CR, v.v.i. Jeho prvotni
specializaci bylo studium spalovacich procesti pomoci spektroskopickych technik (v ramci bakalarské
prdce), v ustavu ddle realizoval svou diplomovou prdci a posléze i dizertacni prdci (obhdjena v roce
2012, téma Studium nestabilnich ¢dstic a prekurzori biomolekul pomoci spektroskopickych technik).

V soucasnosti je védeckym pracovnikem a vedoucim Oddéleni spektroskopie. Béhem svého
dlouhodobého pusobeni v tomto oddéleni dosdhl celé rady védeckych vysledki. V rdamci
spektroskopickych experiment( s laserovou ablaci se vénuje identifikaci novych dosud nepopsanych
spektrdlnich prechodl vysoce excitovanych atomi ve spektrech Slunce a hvézd, spektrum a
chemickému sloZeni meteor( a chemické evoluci zdkladnich biomolekul ve vesmiru a na ranych
planetdch. O této problematice Uspésné predndsi studentiim PFF UK v Praze a v popularizacni formé i
stfedoskoldkiim v rdmci riiznych programi UFCH JH. Ve vzdéldvacim a popularizaénim projektu UFCH
JH s ndzvem TFi ndstroje je jiz nékolik let zapojen coby skolitel odbornych SS praxi a stdZi. Jeho
védecké vysledky byly védeckou komunitou ocenény: Cena J. Hldvky (2015), Prémie O.Wichterleho pro
mladé védce (2016) a Ceny Ucené spolecnosti pro mladé védce (2016).

Martin Ferus je autorem vice neZ ¢tyr desitek publikaci uverejnénych v respektovanych mezindrodnich
i Ceskych Casopisech, véetné Journal of the American Chemical Society ¢i Astronomy & Astrophysics.



Raciondlni vyvoj katalyzatori — jak vyresit sou¢asné energetickou
sobéstacnost a adaptaci na zménu klimatu

Doc. Ing. Petr Krtil, CSc.
Védecky pracovnik v Oddéleni nizkodimenziondlnich systémd,
Ustav fyzikdini chemie J. Heyrovského AV CR, v.v.i., Dolejskova 2155/3, 182 23 Praha 8

Anotace prednasky:

Moderni spolecnost je vysoce organizovana a jejim zdkladnim ukolem je poskytnout svym ¢lentim
dostatek zakladnich Zivotnich potfeb. Mezi tyto zakladni potfeby pocitdme (tradicné) potravu
a pitnou vodu. Uspéch civilizace byl a je umoznén schopnosti spole¢nosti efektivné vyuZivat
dosazZitelnych energetickych zdrojd. V soucasné dobé je nase civilizace zaloZzena na energetickém
cyklu na bazi uhliku, kdy slouc€eniny, v nichZ se uhlik vyskytuje v elementarnim nebo redukovaném
stavu (fosilni paliva), umoznuji nejen extensivni produkci a distribuci potravin, ale Upravu Zivotnich
podminek moderniho ¢lovéka (topeni, klimatizace). Extenzivni vyuZivani fosilnich paliv ovSsem vede
k akumulaci sklenikovych plyn(i v atmosfére s naslednym akcelerovanym oteplovanim planety.

Zména stavajiciho energetického konceptu tak, aby byl minimalizovan negativni dopad na planetarni
klima, je jednou z nejvétSich vyzev fyziky a chemie v 21. stoleti. ProtoZe zdkladni postupy vyuZiti
obnovitelnych energetickych zdroji (slunecniho zareni, vétru ¢i biomasy) jsou jiz zvladnuty, je
klicovym problémem strategie ukladani a uchovavani energie obnovitelnych zdroji ve formé
chemickych vazeb a distribuce téchto ,zaloznich paliv”. Vzhledem k tomu, Ze veSkerd paliva jsou
energeticky bohaté a tudiz i v principu nestdlé molekuly, je jejich pfiprava obtiznd a ve vétsSiné
pripad( musi byt katalyzovana. Pravé homogenni i heterogenni katalyza s nejvétsi pravdépodobnosti
sehraji hlavni roli pfi ndhradé energetického konceptu.

Pfrednaska bude zamérena na predstaveni raciondlnich postupli zejména v heterogenni katalyze
(termalni, foto, elektro ). Zakladni pfistup, kdy jsou nové katalyzatory navrzeny ("usity") na miru dané
reakci na zakladé detailni znalosti reakéniho mechanismu na atomarni Urovni, bude ukazan na
reakcich vytvarejicich takzvanou vodikovou ekonomiku — tj. vylu¢ovani vodiku a kysliku.

Doc. Ing. Petr Krtil, CSc. (1967)

absolvent VSCHT Praha, ekvivalent doktorského studia absolvoval na UFCH JH. Po skonceni
doktorského studia pokracoval jako post-doc na State University of New York at Bugffalo a na Tokyo
Kogyo Daigaku. Jeho oborem je elektrochemie a materidlovd chemie se zamérenim na katalyzu
a elektrokatalyzu. Pedagogicky piisobi na VSCHT Praha (9 PhD studentd, 1 MSc student, 1 Bc student),
pravidelné pak pfedndsi na Technische Universitaet Dresden.



Elektrochemie kolem nas
aneb NEBOJTE SE ELEKTROCHEMIE

Mgr. Romana Sokolova, Dr.

Oddéleni elektrochemie v nanoméritku

Ustav fyzikdIni chemie J. Heyrovského AV CR, v.v.i., Dolejskova 2155/3, 182 23 Praha 8

Anotace prednasky

Zijeme v kyslikové atmosféfe a tak neni nic zvlastniho, 7e se setkdvame s prenosem elektronu mezi
latkami vSude kolem nas. V ramci prednasky si frekneme, co to jsou oxidacné redukéni reakce a co
elektrochemie vlastné dokaZe studovat. ProC studujeme redoxni vlastnosti latek? Odpovéd tkvi
v zamysleni nad uUlohou prenosu elektronu v biologickych systémech, principu fotosyntézy a s tim
spojenou volbou ucinnych herbicidd. Dalsim prikladem je redukéni rozklad organickych latek
pusobenim mikroorganisml nebo oxidacni degradace barviv na dilech starych mistrd. Neméné
vyznamna je simulace metabolismu |éCiv nebo navykovych latek. Pfipomeneme si, co to je elektroda,
poloclanek a elektrochemicky ¢lanek; jak pozndme redukéni ¢inidlo a smér spontdnni redoxni reakce.

Povime si o podstaté oboru molekularni elektrochemie, o metodach a typech elektrod, které se pro
studium oxida¢niho a redukéniho mechanismu latek pouZivaji. Seznamime se podrobnéji s vyzkumem
oxidacniho mechanismu ptirodnich barviv a nékterych bioaktivnich latek.

Dale se podivame na dalsi vlastnost elektrody vyznamnou k posouzeni adsorptivniho chovani latek
(napt. pesticidl) a predikce jejich akumulace na mezifazi. Pfednasku uzavie sledovani interakce
bioaktivnich latek s fosfolipidovou dvojvrstvou nanesenou na povrchu elektrody pomoci
elektrochemickych a mikroskopickych metod.

Mgr. Romana Sokolova, Dr.

Absolvovala PrF Univerzity Karlovy v Praze a po té doktorandské studium tamtéz. Jejim oborem je
elektrochemie, vénuje se studiu chovdni riznych Idtek s pouZitim elektrochemickych (napfr.
potenciometrie, voltametrie, polarografie, impedancni spektroskopie aj. ) a mikroskopickych (AFM,
STM) metod. Je resitelkou grantt a vyzkumnych projekt(, véetné zahranicnich, a autorkou vice neZ 65
praci v mezindrodnich védeckych ¢asopisech. Za svou védeckou prdci vénovanou studiu degradacnich
mechanismu pesticid( riznych chemickych struktur a jejich inkluznich komplext byla v roce 2000
ocenéna Cenou AV CR pro mladé védce. Své zkusenosti preddvd studentim jako skolitelka jejich
diplomovych ci doktorandskych praci nebo stfedoskolskych stazi. O elektrochemii také predndsi ve
vysokoskolskych kurzech (PfF UK Praha , PFrF MU Brno, Univerzita v Hradci Krdlové).



Moderni sméry fyzikdlni chemie v UFCH JH,
aneb prisel jsem, vidél jsem, vybadal jsem ...

Ing. Kvéta Stejskalovad, CSc.

Utvar reditele
Ustav fyzikdini chemie J. Heyrovského AV CR, v.v.i., Dolejskova 2155/3, 182 23 Praha 8

e Vite, kdo byl prvni fyzikalni chemik v Cechach a koho si vychoval?
e Vite, co je zeolit a proc si bez néj nedovedeme predstavit dnesni svét ?
e Vite, jak pevna je uhlikova nanotrubicka a pro¢ védclm tolik ucaroval grafen ?

e Vite, Ze laserova spektroskopie umi najit odpovédi na otazky vzniku Zivota ve

vesmiru?
e Vite, proc je tolik povyku kolem TiO, - nanomaterialu pfitomnosti ale i budoucnosti ?

Nevite ? Nevadi!

Na této predndsce se to dozvite.

Popularizaéni prednaska predstavi zaméteni a vyzkum védcd v Ustavu fyzikdlni chemie J.
Heyrovského, AV CR, v.v.i., vyzkumném ustavu, ktery v oboru fyzikalni chemie pat¥i v CR
dlouhodobé ke Spicce, ale je i mezindrodné uznavanym pracovistém. Studenti budou
seznameni s modernim vyzkumem v oborech, jako je napt. teoretickd chemie, chemicka
fyzika, elektrochemie, vyvoj novych nanomateridlll a nanotechnologii s uplatnénim v
katalyze, fotokatalyze a elektrochemii, seznami se s fadou spektroskopickych a
mikroskopickych technik pouzivanych v zakladnim i aplikovaném vyzkumu védct UFCH JH.
Rovnéz bude stru¢né predstaven systém kazdodenni védecké prace - od myslenky, pres

projekt az k jeho realizaci a publikovani vysledk( (a pfipadné i popularizaci a medializaci).

Ing. Kvétoslava Stejskalova, CSc. (1966)

V roce 1989 ukonéila studium VSCHT v Praze (chemické inzenyrstvi.) Od roku 1989 pracuje
v Ustavu fyzikalni chemie J. Heyrovského AV CR, doktorét ve fyzikalni chemii ziskala v roce
1995 za praci v oboru kinetiky reakci plyn- tuha latka s vystupy do ochrany Zivotniho
prostfedi. Kromé toho, Ze propaguje Cinnost védct svého ustavu, se systematicky vénuje
vzdélavani a popularizaci védy. Napomaha stfedoSkolskym i vysokoSkolskym studentim



zajimajicim se o prirodni védy prakticky se zapojit do odborne prace ve vedé a vyzkumu a
jeji pomoc je namitena i k pedagogiim SS a ZS. Je podepséna pod radou akci, jejichz cilem
Je podnitit zajem mladych o prirodni védy a dal$i vzdélavani, napf. Skoly v oboru vyzkumu
nanomateriéli, fyzikalné-chemické workshopy pro 2éky ZS (programy i pro 1. stuperi ZS !) a
SS, konference k prezentaci odbornych praci student(i pracujicich ve védeckych tymech,
pravidelné navstévy studentli v ustavu v ramci Dnta otevienych dvefi ¢i jinych akci,
organizuje stadZe a praxe studentt ve védeckych tymech a sama je lektorkou SS studentt
(napf. v projektu AV CR Oteviené véda), jejichz staze jsou zaméfeny na zatraktivnéni vyuky
chemie a fyziky experimentem. Je autorkou scénari popularizacnich filmi predstavujicich
vyzkum v oboru fyzikalni chemie ("Véda neni nuda") & mladé védce pracujici v UFCH JH
("Homo Scientist jr".), je také iniciatorkou a autorkou nékolika vystav prezentujicich védu a
védce UFCH JH (napf. Nanosvét oima mikroskop(i; Jak se dnes déla védu u Heyrovskych;
Deset let zijeme s Otevienou védou), z nichZ nejatraktivnéj$i je unikatni putovni vystava
"Pfibéh kapky" (2009-2019, dosud 29 900 navstévniku, 29 rdznych expozic) vénovana
Jjedinému ¢eskému nositeli Nobelovy ceny za chemii Jaroslavu Heyrovskému. V projektech
AV CR Oteviend véda (od roku 2005) pracuje jako 'lektorka" SS stazisti i jako
"oopularizatorka" v siti popularizétori AVCR s pisobnosti po celé CR. O fyzikalni chemii
pfednasi studentum i pedagogim, na vefejnosti popularizuje védeckou praci v pfednaskach
Ci ve vystoupenich v ftelevizi, rozhlase nebo také pfimo v terénu uacasti v ridznych
programech jako je Muzejni noc, Chemicky jarmark, V&da v ulicich aj. Je mistopfedsedkyni
spravni rady Nadacniho fondu Jaroslava Heyrovského. V roce 2010 byla za svou ¢innost
ocenéna porotou soutéze Ceské hlavicky "Zviastni cenou za mimofédny pfinos k
popularizaci védy mezi studenty” a v roce 2011 ziskala "Cestnou medaili Vojtécha Naprstka
za zé&sluhy v popularizaci védy" udélovanou Akademii véd CR. Je matkou dvou déti (syn 34
a dcera 17 let).



Nanotechnologie aneb co je malé, je i dobré ?

Lukds Simariok
Student PFF UK Praha pracujici v Ustavu fyzikdini chemie
J. Heyrovského AV CR ve vzdéldvacim tymu PEXED

Dolejskova 2155/3, 182 23 Praha 8

Anotace prednasky:

V dnesni dobé slychame spoustu véci o produktech nanotechnologii, které si mizeme koupit
prakticky kdekoli. Slovo nano je velmi zneuzivanym artiklem, na ktery lidé slysi, ale ktery je zaroven
nedostatecné definovan, a proto je pfili§ naduZivan. Z tohoto dlvodu lidé netusi, co to
nanotechnologie jsou, kde se vzaly, jaka jsou rizika pouzivani a hlavné koupi.

Co tedy znamena nano- a co jsou vlastné nanotechnologie? O jak stary a rozsifeny obor se jedna?
Pro¢ jsou tyto technologie tak ,zazracné“, jak se vlastné v praxi realizuji a v ¢em tkvi nebezpeci
z jejich uzivani? Na tyto a dalsi otazky si odpovime v pfedndsce.

Doporucena literatura:

http://ksicht.natur.cuni.cz/serialy/nanocastice/1

http://en.wikipedia.org/wiki/Nanotechnology

http://nanotechnologie.cz/search.php?rsvelikost=sab&rstext=all-phpRS-all&rstema=3

Lukas Simariok (1994)

absolvent SPSCHG J. Heyrovského v Ostravé-Zdbrehu, studuje PFF UK v Praze a v UFCH JH
v soucasnosti pracuje jak odborny pracovnik ve vyukové laboratofi PEXED (Popularization
EXperimental EDucation. S UFCH JH jiZ spolupracuje od stfedni skoly: tfitydenni odbornou stdz
vykonal v roce 2012 v rémci vzdéldvaciho a popularizacniho projektu UFCH JH s ndzvem TFi ndstroje,
a navdzal tak na svij prdzdninovy pobyt (Cervenec 2011), kdy v ustavu absolvoval svou prvni
stredoskolskou stdz. Pri své prdci v laboratofi byl zapojen do prfipravy a charakterizace nanocdstic
a nanostrukturnich materiégld  (napf. Mg(OH), TiO, aj.), pokrocilych sol-gel technik a pripravy
povrchi s fizenymi vlastnostmi (smdcivost, fotokatalytickd ucinnost apod.).

Oborem jeho védeckého zdjmu v UFCH JH je pfiprava nanomateridléi na bdzi stfibra a dalsich
uslechtilych kovd, testovdni jejich vlastnosti a jejich zakomponovdni do technologii slouZicich
k ochrané kulturnich pamdtek a Zivotniho prostredi (fotokatalytickymi procesy).

Jiz Sestym rokem se velice aktivné podili v tymu lektor( workshopt "Chemie neni nuda" na pripravé
popularizacnich programd, spolu s Ing. Kvétou Stejskalovou, CSc. v rdmci popularizacniho
a vzdélavaciho projektu Tri ndstroje, smérovanych k cilovym skupindm ZdkG strednich a zdkladnich
Skol. V projektu Akademie véd Otevrend véda IV (2014-2015) se v tymu metodik(, pod vedenim Dr.
Stejskalové podilel na tvorbé fyzikdinich uloh pro SS a Z$ pedagogy.

V roce 2015 portfolio svych vyukovych aktivit rozsifil o popularizacni pfedndsku pro studenty SS na
téma nanomateridly a notechnologie, kterou predndsi jak pro studenty, tak pro pedagogy
a v upravené podobémnové i pro Zdky ZS.



Pomohou kvantové pocitace
rozlustit nezodpovézené otdazky
tajemného svéta molekul?

RNDr. Libor Veis, Ph.D.
Védecky pracovnik v Oddéleni teoretické chemie,
UFCH JH, Dolejskova 2155/3, 182 23 Praha 8.

Anotace prednasky:

Kvantové pocitaCe predstavuji jednu z nejrychleji se rozvijejicich disciplin souc¢asného vyzkumu, ktera
pritahuje stéle vice pozornosti Siroké verejnosti. Dlvodem je, Ze uchovani a zpracovani informace na
drovni mikrosvéta/nanosvéta (napf. az na uUrovni atomd, ¢i fotonud), kde plati zakony kvantové
mechaniky, mUZe pfinést obrovské zrychleni pfi feSeni konkrétnich vypocetnich uloh. Mezi tyto Ulohy
patfi mimo jiné presné vypocty a simulace molekul (stavebnich kamen( Zivé hmoty), které jsou na
klasickych pocitacich pro svou enormni vypocetni ndrocnost nerealizovatelné. Kvantové pocitace
nam tak davaji pfislib posunuti hranic pozndni v oblasti chemie, napf. pfi navrhu novych éciv, i
materiald.

e V prednasce se nejprve sezndmime se zaklady kvantové mechaniky, kterd na prvni pohled
mUze pUsobit ponékud zvlastnim dojmem.

e Dale pak osvétlime zakladni principy kvantovych pocitacli a ukdaZzeme jejich mozné vyufZiti pro
studium vlastnosti molekul.

e Na zavér predndsky se podivame, jak by takové pocitace v budoucnu mohly vypadat.

RNDr. Libor Veis, Ph.D. (1984)

Libor Veis vystudoval fyzikdlni chemii na Pfirodovédecké fakulté Univerzity Karlovy a v Ustavu
fyzikalni chemie J. Heyrovského AV CR, v.v.i. pisobi jiz od svého magisterského studia. Nejprve zde
realizoval svou diplomovou praci a posléze i dizertacni (obhajena v roce 2012, téma Kvantova chemie
na kvantovych pocitacich). Po obhajobé dizertacni prace absolvoval postdoktoralni staze v Japonsku
(Institute for Molecular Science, Okazaki) a Madarsku (Wigner research centre for physics,
Budapest).

Libor Veis nyni pracuje jako védecky pracovnik v Oddéleni teoretické chemie a jeho oborem je
kvantova (vypocetni) chemie, tedy véda, jejiz predmétem jsou pocitacové simulace molekul (vypocty
jsou dnes nedilnou soucasti chemického vyzkumu, napf. pfi ndvrhu léciv). Konkrétné se Libor Veis
zajima o pranik kvantové chemie a kvantové informatiky, at uz se jedna o vyvoj novych algoritmu pro
kvantovy pocita¢ (v soucasnosti ve spolupraci s Harvardskou univerzitou), ¢i vyvoj klasickych
vypocetnich metod, které vyuzivaji poznatky kvantové informatiky (konkrétné metody tenzorovych
siti). Své zkusenosti Uspésné predava vysokoskolskym studentim pfi vyuce na Matematicko-fyzikalni
a Prirodovédecké fakulté UK v Praze a v popularizaéni formé i SirSi verejnosti v ramci rliznych
program@ UFCH JH (projekt T¥i nastroje).



Letni Skola NANO2019

Praktické ukazky meéreni v laboratorich

(kazda skupina studentd absolvuje v ramci tydenniho
programu 6 ruznych praktik)

Praktikum | - Charakterizace nanomaterialt pro elektroniku rastrovacim elektronovym
mikroskopem Hitachi
(IM. Bou$a, m. 022 v suterénu)

Praktikum |l - Charakterizace nanomaterialt pro katalyzu elektronovym
mikroskopem Jeol
(L. Brabec, m. 331)

Praktikum [l — Mikroskopie rastrovaci sondou studuje nanosveét
(H. Tarabkova, m. 05 v suterénu )

Praktikum IV - Pfiprava, charakterizace a aplikace zpevnovacich gelu za ucelem
ochrany kamennych pamatek v Ceské republice.
(M. Remzova, m. 610 a 611 v Centru pro inovace)

Praktikum V - S hmotnostnim spektrometrem zaletime zkoumat Titan, Saturnav
nejvétsi mésic
(I. Zymak, m. 210)

Praktikum VI- Hmotnostni spektrometrie SIFT-MS pomaha mediciné- analyza dechu
a diagnostika chorob
(K. Dryahina, lab. analyzy dechu m. 216)

Praktikum VII - Molekuly silné zachytavajici elektrony
(J. Fedor, lab. klastrd m.9 v pfizemi)

Praktikum VIII - Stanoveni spektra vzduchu vysoce rozliSenou infraCervenou
spektroskopii
(A. Knizek, lab. spektroskopie vysokého rozliSeni m.02 v suterénu)

Praktikum IX -Nuklearni magneticka rezonance - NMR spektroskopie
(M. Lamac, uebna EDU v pfizemi (za salem) a lab. s pfistrojem NMR)

Praktikum X - Elektronova paramagneticka rezonance (EPR)
(M. Horacek, lab. molekularni katalyzy m. 408)

Praktikum XI - Chytry natér, ktery Cisti vzduch i povrchy budov (fotokatalyza na TiO2)
(R. Zouzelka, lab. Centra pro inovace, m. 604)



LS NANO2019- 19.-23.8.2019

Rozpis praktik v laboratofich

skupina 1

skupina 5

Pondéli

dopoledne probiha registrace a uvodni

19.8.

Utery

13:30-15:00

10:30-12:00

Praktikum X M.
Horacek

20.8.

Streda

13:30-15:00

10:30-12:00

Praktikum VI
K.Dryahina

21.8.

13:30-15:00

Praktikum XI
R.Zouzelka

skupina 2 skupina 3 skupina 4
prednasky, neprobihaji Zadna praktika
Praktikum Il Praktikum V 1. [Praktikum VI
L. Brabec Zymak K.Dryahina

: Praktikum Il
Praktikum X : :
- H.Tarabkova-
M. Horacek
Janda

Praktikum 11
H.Tarabkova-
Janda

Horacek

Praktikum XI
R.Zouzelka

Praktikum IV
M. Remzova

Praktikum X
M. Lamacd

Praktikum X M.

Praktikum VI
K.Dryahina

Praktikum VII
J. Fedor

Praktikum V 1.
Zymak

Praktikum VII
J. Fedor

Praktikum Il
Brabec

L.

Praktikum IX
M. Lamac

Patek dopoledne jsou 1x praktika
Praktikum IV Praktikum VII Praktikum XI
238 [10:30-12:00 M. Remzova J. Fedor R.Zouzelka

Praktikum Ill
H.Tarabkova-
Janda

| Ve ¢Etvrtek 22.8. probihaji dopoledne 2x workshopy a 1x odpoledni exkurze na UK Praha




Praktické méreni:
Radkovaci elektronovy mikroskop | — vyklad s ukazkami

Pripravil: RNDr. Libor Brabec, CSc.; libor.brabec@jh-inst.cas.cz
Oddéleni struktury a dynamiky v katalyze

Princip radkovaci elektronové mikroskopie

V hlavici evakuovaného tubusu emituji ze Zhaveného kovového
vlakna elektrony, jsou soustfedény do svazku a urychleny
elektrickym polem. Po dalSim zUZeni clonkami a elektromagnetickou
optikou dopada paprsek elektroni na vzorek. Po jeho povrchu
ptejizdi paprsek po fadcich ve vymezeném obdélniku. To umoziuje
elektromagneticka civka podobnym zptsobem jako v obrazovkach
klasickych televizori. Detegovany jsou pak bud’ elektrony primarni
odrazené, anebo elektrony sekundarni, vyrazené z povrchu vzorku.
Podrobného obrazu s vysokym zvétsenim se dosahuje pomoci
elektrond sekundarnich. Nevodivé vzorky je nutno napraSit**
tenkou kovovou vrstvou kviili odvadéni elektrického naboje.

Piistrojové vybaveni:

K dispozici je fadkovaci elektronovy mikroskop JEOL JSM-5500LV
z roku 2001. Kinetickou energii elektront Ize nastavit v rozmezi 1-30
keV (urychlovaci napéti ¢ini 1-30 kV). Detekci sekundarnich elektronti Ize dosahnout zvétseni 100.000x,
s rozliSenim cca 10 nm (rozeznatelna vzdalenost mezi dvéma objekty). Detektor zpétné odrazenych elektroni
slouzi do zvétseni cca 5.000x zejména v rezimu ,,Low Vacuum®: nizké vakuum je vhodné Kk prohlizeni vzorku
obsahujicich vodu (vzorky biologicke), nebot’ se zpomaluje jeji vypafovani. Pfitom odpada naprasovani kovem:
jednak je povrchovy naboj z¢asti odvadén vodni parou, jednak se jim odraZzené elektrony pfili§ neodchyluji, na
rozdil od nizkoenergetickych elektronti sekundarnich.

Polohu vzorku ve vakuové komoie lze meénit s piesnosti 0,001 mm pomoci elektromagnetickych Sroubt
(vpredu). Vzorek 1ze zvenku také naklanét nebo jim otacet.

**NapraSovani vzorkii:

Kovova vrstvic¢ka je na nevodivé vzorky nanasena naprasovackou BAL-TEC SCD 050 v doutnavem vyboji za
nizkého tlaku (argon, 5x10% mbar). Vrstva Pt o tloust'ce asi 10 nm je napraena za 1 minutu. Platina nebo zlato
se k pokoveni uzivaji pro jejich chemickou stalost. Disk Pt nebo Au je ve vakuové komoie naprasovacky
zapojen jako katoda. Ve vyboji nain dopadaji urychlené kationty inertniho plynu a do prostoru komory jsou tak
rozpraSovany shluky atomi kovu.

Zaméreni laboratore:

Laboratof se zabyva pievazné studiem materialt s definovanou siti mikropéra (pramér 0,3-1,5 nm) v podobé
krystalickych praski nebo polykrystalickych vrstev-membran. Sledovany jsou velikosti a tvary krystald a jejich
uspofadani ve vrstvach. Vnitini morfologii vzorka lze studovat spojenim mikroskopie s leptanim, pii némz
leptaci ¢inidlo (HF) pronikd uréitym zpiisobem do vrstev nebo jednotlivych krystalt. Zpétné odrazené elektrony
jsou vyuzivany pii snimkovani vybrusu porézniho materialu (keramika Al,O3 nebo porézni ocel), vyplnéného
epoxidem (C, H, O). Odraz je totiz intenzivnéjsi od ploch, obsahujicich t€zs8i prvek (Al, Fe). Z vétsiho poctu
snimkd je mozné pomoci stochastické rekonstrukce ziskat trojrozmérnou repliku porézniho materialu.




Popis hlavnich ¢asti a déjua

Electron gun

Electron gun

Scan coill .
Scan coil scans electron

Objective lens - : probe over specimen to
form image.

Specimen

Zdroj elektronii:

Elektrony vyletuji z elektricky Zhaveného wolframového dratku, tvarovaného do pismene ,,V*“. Drzak s dratkem
je umistén ve Wehneltové valci, ¢i spise kuzeli s otvorem ve vrcholu. Elektrony jsou jim odpuzovany. Otvorem
proleti pouze elektrony s patfi¢nou rychlosti (energii) a smérem letu. Teprve tyto elektrony mohou byt dale
urychleny anodou (destickou s otvorem, nabitou vici dratku kladnym napétim 1 — 30 kV).

Draha paprsku ke vzorku:

Svazek elektroni prochazi postupné tiemi clonkami a elektromagnetickymi Cockami, podobné jako svétlo
clonkami a sklenénymi ¢o¢kami v mikroskopu optickém. Ugelem je odstranit elektrony rozptylené a soustiedit
zbyvajici do Uzkého svazku. Na konci tubusu prochazi paprsek skenovaci civkou (scan coil), jejiz
elektromagnetické pole se méni tak, aby se paprsek elektronti pohyboval po tadcich ve vymezeném obdélniku.
Po opusténi tubusu a vletu do komory se vzorkem leti elektrony prostorem bez elektromagnetického pole, tedy
bez moznosti fokusace. Je proto vhodné, vzorek pokud mozno ptiblizit k Usti tubusu.

Radkovani na povrchu vzorku:

Vymezena obdélnikova plocha na povrchu vzorku se zmensuje s rostoucim zvétSenim, délka fadku se zkracuje.
Pii zvétSeni 100x je délka fadku 1,3 milimetru, pfi zvétSeni 100.000% pak 1,3 mikrometru. Pii ném je nutno
volit pomalé fadkovani kvuali potlaceni elektronického Sumu. Snimani obrazu pak trvd jednu minutu. Pro
zvétseni do 3.000% postaci doba snimani 10 sekund.

Detekce odraZenych primdrnich elektronii:

Vyuziva se pii malych zvétSenich (cca do 5.000x) ptedevsim u biologickych vzorku. Elektrony z paprsku si po
odrazu od vzorku veskrze udrzi piivodni rychlost (tj. energii 1 — 30 keV). Odrazeji se pod riznymi uhly,
nejcastéji vSak pod uhly nepftili§ vzdalenymi thlu dopadu primarniho svazku. Zachytné desticky (senzory) se



proto umist’uji kruhové kolem tohoto svazku pii usti tubusu. Primarni elektrony se hojnéji odrazeji od tézsich
atomu. Tak Ize zjistit napft. ostrivky rtiznych kovii ve slitinach — na hladké plose jsou svétlé nebo tmavé skvrny.
Detekce sekundarnich elektronii:

Je znazornéna na obrazku. Sekundarni elektrony vyletuji z povrchu jednak s nizkou energii (kolem 20 eV),
jednak do riznych sméra. Je proto tfeba urychlit je smérem k detektoru napétim 10 kV. Zde narazeji na jisktici
(scintilacni) desticku. Tok elektronti se tak méni na tok fotont. Svételné zablesky jsou pak zpracovany na
zesileny elektricky signal, vedeny do pocitace a monitoru.

Secondary electrons

Secondary
electron detector

S W_image
Magnification = —————
W _scan

The secondary electrons have low energy of less than
50 eV and are collected by a secondary electron detector.

Ziskany obraz:

Obraz — obdélnik na obrazovce - obsahuje piesny pocet ¢tvereckt (pixeltr): 1280x960 (pomér stran 4/3). Kazdy
pixel ma urcity odstin Sedi z moznych 256 odstint. Odstin odpovida poctu (intenzité) detegovanych elektronti
v prislusném okamziku. Z ploSek, k detektoru pfivracenych, je tato intenzita vyssi nez z plosek odvracenych
nebo z prohlubni. Tak Ize z obrazu, stejné jako z fotografie, ziskat prostorovou pfedstavu o pozorovaném
povrchu nebo casticich.

Ukazka tzv. koloidniho krystalu, sloZeného ze samovolné uspoiradanych kuli¢ek siliky (amorfni SiO,).
Velikost kulicek je ¢tvrt mikrometru (250 nm).




Poznamky k Uloze:




Pracovisté elektronové mikroskopie Il — EDX (EDS)
Pripravil: RNDr. Milan BouS$a, Ph. D.; milan.bousa@)jh-inst.cas.cz
Oddéleni elektrochemickych materialt

Pristrojové vybaveni:

Jak jiz bylo podrobné popsano vprvni casti, gt m
v elektronovém mikroskopu se k zobrazovani vyuziva
svazku urychlenych elektronG. V porovnani s  fotony
viditelného svétla to pfinasi zlepSeni rozliSovaci schopnosti
o tfi fady. V rastrovacim mikroskopu je rozliSovaci
schopnost dana také primérem svazku elektron(. Ukolem
elektronové optiky je pravé dosazeni co nejmensiho
priméru pfi zachovani co nejvyssi intenzity. Urychlené
elektrony vyvolaji po dopadu na vzorek rGzné druhy
odezev. Sekundarni elektrony (secondary electrons SE)
vznikaji v tésné blizkosti dopadu svazku a slouZi pro
vytvafeni obrazu ve vysokém rozliSeni (~ 2 nm). DalSi
odezvy vznikaji jiz ve vétSim objemu vzorku a rozliSovaci schopnost je umérné mensi. Mnozstvi
odrazenych elektronl (backscattered electrons BSE) je vice zavislé na slozeni vzorku. Kromé
toho BSE jsou v krystalickém materialu rozptylovany a vzniklé obrazce poskytuji krystalografické
informace. Velmi dllezitou odezvou je také charakteristické rentgenové zareni, jehoz
detekci a naslednym vyhodnocenim se zjiStuje elementarni (prvkové) slozeni vzorku
(metoda EDX). V naSi laboratofi najdete rastrovaci elektronovy mikroskop S 4800 (Hitachi,
Jap.), vybaveny dvéma detektory SE s moznosti detekce BSE, snimacem difrakénich obrazcl
BSE (HKL, Dansko) a detektorem RTG zareni s polovodi€ovym spektrometrem (Noran, USA).
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Princip EDX (EDS)

Metoda EDX (Energy-Dispersive X-Ray
Spectroscopy) se vyuziva k prvkové analyze na
zakladé interakce atom( vzorku s proudem
nabitych Castic (u elektronového mikroskopu
vysoce nabitych elektronl). Tato interakce je
charakteristicka pro kazdy prvek periodické
tabulky a proto lze ve vysledném spektru
sledovat slozeni pozorovaného materialu.
Kazdy prvek ma elektrony uvniti elektronového
obalu usporadany na diskrétnich energetickych
hladinach. Elektrony mohou byt popsany
kvantovymi Cisly a napfiklad hlavni kvantové
Cislo udava ,vzdalenost® hladin (slupek) od
jadra. Tyto hlavni slupky se oznacuji K, L, M,
atd. Nabité elektrony dopadajici na vzorek
mohou po dopadu na atom zpusobit excitaci a
.vyrazeni“ nekterého elektronu v zakladnim

VyrazZeny elektron

Y.

Proud c¢astic

Elektron / Dira

,'"'”\/\/\ﬁ* Rentgen. zafeni

Ka )\ La

KB

stavu z vnitfni slupky a vytvofit takzvanou elektronovou diru, neboli misto s deficitem elektronu.
Elektron z vy$Si slupky (ve snaze o snizeni energie systému) zaplni vzniklou elektronovou diru a
energeticky rozdil mezi ob&€ma stavy elektronu je vyzaren ve formé rentgenového zareni. Toto
zareni je ovlivnéno energiemi slupek (tedy strukturou elektronového obalu atomu) a je proto
charakteristické pro kazdy chemicky prvek. Pfi méfeni Ize navic sledovat pfechody elektront
mezi rlznymi slupkami, napf. Ka, KB, La (viz. obrazek), je v8ak tfeba pocitat s moznymi
omezenimi jako je prekryv nékterych pikd ve spektru, napfiklad Mn(KB) a Fe(Ka). U
nehomogennich vzorkl je dale tfeba pocitat s tim, ze priichod rentgenového zareni objemem
vzorku a jeho nasledna detekce jsou zavislé na energii rentgenového zareni a dale na hustoté a

mnozstvi vzorku, kterym toto vybuzené zareni musi projit.

Priklady moznosti systému EDX:

Méreni spekter zameérené Full scale counts: 2272
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(Na obrazku je ukazka
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Analyza distribuce prvki mérena
podél linearniho profilu.
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Zameéreni laboratore:

Laboratof pusobi vramci oddéleni elektrochemickych materiall. Pomoci metod Fadkovaci
elektronové mikroskopie a EDX spektroskopie studuje nanomateridly jako je TiO2, uhlikové
nanotrubiCky, nanodiamanty a mnohé dalSi, vhodné pro vyuziti v elektrochemii, napfiklad
v bateriich a solarnich ¢lancich. Témito metodami Ize zkoumat rozmér, tvar &i strukturu danych
materiall a samoziejmé také jejich elementarni chemické sloZeni (napfiklad v pfipadech, kdy
velmi malé mnozstvi pfimési prvku v pfipravovaném materialu ma za nasledek podstatnou
zménu pozadovanych vlastnosti).




Poznamky k uloze:




Praktikum: Hmotnostni spektrometrie: analyza slozitych smési
organickych latek
lektor: Mgr. Kseniya Dryahina, Ph.D. (v laboratori 216)

Princip

Hmotnostni spektrometrie se pouziva pro stanoveni sloZeni vzorku na zakladé uréeni hmotnosti atom
nebo molekul. Tato analyticka technika je zaloZena na separaci elektricky nabitych ¢astic podle poméru
jejich hmotnosti k naboji v elektrickych nebo magnetickych polich. Hmotnostni spektrometrie se tedy
zabyva ionty v plynné fazi.

Historie

Pocatky hmotnostni spektrometrie sahaji do konce 19. stoleti, kdy byly prozkoumany principy pohybu
nabitych castic v elektrickém a magnetickém poli. Za zakladatele hmotnostni spektrometrie je povazovan
anglicky védec SirJ.J. Thomson (1856-1940), ktery v roce 1897 objevil elektron pri provadéni pokusu
s katodovou trubici, ve které ¢astice emitované ze Zhaviciho vlakna prochazely elektrickym a magnetickym
polem a byly témito poli vychylovany. Thomson poprvé predpovédél moiné vyuZiti této techniky
v chemické analyze.

Hmotnostni spektrometry se skladaji ze t¥i modulli

e Prvnim modulem je zdroj iontQ, jimZ Ize prevést molekuly plynu na ionty

e Druhym modulem je hmotnostni analyzator, ktery tfidi ionty podle jejich hmotnosti s pouZitim
elektromagnetickych poli

e Tretim modulem je detektor, ktery méri proud dopadajicich iont( a tak poskytuje data.
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Plynova chromatografie s hmotnostni spektrometrii (GC/MS)

Plynova chromatografie (GC) je separacni fyzikalné chemickd metoda pro separaci a analyzu smési latek,
jejimz zakladnim principem je rozdélovani sloZzek smési mezi mobilni a stacionarni fazi. Stacionarni fazi,
kterou je naplnéna chromatograficka kolona, mize byt pevna latka (silikagel, aktivni uhli a jiné) ¢i viskdzni
kapalina, kterd je nanesena v tenké vrstvé na inertni nosic. Separace latek probiha v koloné se stacionarni
fazi, kterou prochazi nosny plyn (mobilni faze).

Na zacatku kolony se slozky vzorku sorbuji ve stacionarni fazi a nasledné desorbuji zahrfatim a jsou
zachycené nosnym plynem, ktery slozky postupné unasi ke konci kolony. Pficemz kazda slozka se kolonou
pohybuje svou vlastni rychlosti a sméfruje do detektoru.

Spojeni hmotnostni spektrometrie s plynovou chromatografii v 60. letech 20 stoleti predznamenalo Siroké
vyuziti v multikomponentni analyze slozitych smési organickych latek.
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Hmotnostni spektrometrie v proudové trubici s vybranymi ionty (z angl. Selected ion flow tube mass
spectrometry, SIFT-MS) je zalozena na selektivni chemické ionizaci neutralnich molekul plynného vzorku
jednim z tfech reagentovych iontll béhem presné definovaného reakéniho ¢asu. Tato metoda byla vyvinuta
v roce 1976 pro studium kinetiky reakci v plynné fazi mezi ionty a molekulami. Pomohla pochopit reakce,
které probihaji napfiklad v mezihvézdném prostoru, a mizZe byt pouZita pro okamzitou kvantitativni
analyzu stopovych plyn( ve vzduchu.
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e Reagentové ionty jsou vytvareny zlaboratorniho vzduchu a vodni pdry. Pomoci kvadrupdlového
hmotnostniho filtru je na zakladé poméru hmotnosti k naboji vybran jeden prekurzor, ktery je dale
vhanén do rychle proudiciho inertniho nosného plynu — nejéastéji hélia. Pricemz hlavni slozky vzduchu
s témito ionty nereaguiji. Jako prekurzory jsou vhodné ionty s malou reaktivitou se slozkami vzduchu,
ale rychle reagujici s plyny ve vzorku. lonty, které splnuji tyto pozadavky a které se pro metodu SIFT-
MS poutzivaji, jsou H30*, NO* a Oy*.

e Knosnému plynu je vyhfivanou kapilarou pfivadén plynny vzorek a dochazi k chemické ionizaci
plvodné neutrdlniho vzorku a vzniku iontl charakteristickych pro dany analyt, ktery je obsazen ve
vzorku.

e Nasledné ionty prochazeji dalSim kvadrupdélovym hmotnostnim analyzatorem a jsou detekovany
elektronovym ndsobic¢em. Vzniklda hmotnostni spektra jsou zaznamendna pocitacem.

e Koncentrace uvedenych latek se urcuji hmotnostnim spektrometrem pomoci absolutniho vypoctu
z méfenych parametr(, umoznujicich analyzovat nékolik sloZzek v redIném case.



Postup méreni:

e Ziskani hmotnostniho spektra stopovych latek ve vzorku. Interpretace spektra s pouzitim chemické
ionizace H3O".

e Stanoveni hlavnich produktd a studium kinetiky reakci vybranych latek

e Stanoveni koncentrace vybranych latek vlidském dechu. Statistické vyhodnoceni opakovatelnosti,
intraindividudlnich a interindividualnich rozdilG.



Poznamka:



Praktické méreni:
Molekuly silné zachytavajici elektrony

Pripravil: Mgr. Juraj Fedor, Ph.D.; Oddéleni chemie iontu a klastrt
juraj.fedor@jh-inst.cas.cz

Motivace:

V elektrarnach a rozvodovych sitich vysokého napéti se bézné pracuje s elektrickym napétim
v fadu desetitisict voltl. Kdyz je potfeba obvod s takovym napétim rozpojit, neni to mozné
udélat s pouzitim bézného vypinace: doslo by k elektrickému prarazu a proud by tekl nadale ve
formé obloukového elektrického vyboje. Ve vyboji jsou dominantnimi nosici elektrického proudu
volné letici elektrony. Vysokonapétové spinace se proto plni plynem, ktery silné zachycuje volné
elektrony a takto zabranuje vzniku vyboje.

Za timto uCelem se pouziva prakticky vyhradné fluorid sirovy, SFe. Je to inertni té&Zky plyn, ktery
velmi efektivné vaze pomalé, volné letici elektrony

SFe+e — SFg (1)

Tento proces probiha s velmi vysokou ucinnosti (ma vysoky tzv. uc€inny prufez). Diky takovému
zachytavani elektrond nedojde k elektrickému prarazu a kzapaleni vyboje, diky tomu
vysokonapétovy spina¢ maze plnit svou funkci.

S pouzivanim SFg je ale spojeny vazny problém: jedna se o plyn, ktery pfi pfipadném uniku
zpusobuje silny sklenikovy efekt. Jeho Global Warming Potential (GWP) je 23900. GWP je Cislo,
které urCuje, jak silné jedna molekula dané latky pfispiva ke globalnimu oteplovani v porovnani
s jednou molekulou CO,. VEU je jeho pouziti zakdzano ve vSech oblastech s vyjimkou
vysokonapétové izolace. Neni totiz znam Zadny jiny plyn, ktery by byl tak dobrym elektrickym
izolantem a zaroven meél vSechny poZadované vlastnosti.

Hledani nahrady SFg

V soucasnosti je vytipovano nékolik desitek kandidatd - plynd, které by potencialné mohly slouzit
jako nahrada SFg ve vysokonapétovych izolacich. Vesmés se jedna o nové syntetizované latky,
které jsou pfimo testovany, zda-li zhaseji obloukovy vyboj. V kazdém pfipadé vhodny plyn musi
splfiovat Ffadu kritérii a u prevazné vétsiny téchto novych latek neni znama vétsina fyzikalnich
vlastnosti, které pfipadné splnéni nebo nesplnéni téchto kriterii pfedurcuji. Nutna kritéria
zahrnuji napriklad:

e Vysoky ucinny prafez pro zachyt volnych elektront

e Nizky GWP

e Netoxicita, jak samotného plynu, tak rozpadovych produktl, které vzniknou pfi zapaleni
pripadného kratkodobého vyboje (pfeskoceni jiskry)

e Plynné skupenstvi i pfi teplotach okolo -40 C.

NaSe laboratof se ve spolupraci s jinymi pracovisti a firmami vénuje charakterizaci plynu, které
mohou v budoucnu SFg nahradit. My se konkrétné vénujeme pfedevSim méfeni prvni z vySe
uvedenych vlastnosti — toho, jak efektivné molekuly zachytavaji volné elektrony. Casteéné se
také dotykame tretiho problému, kdyz identifikujeme rozpadové produkty plynd po interakci
s elektrony.



Pristrojové vybaveni:

Na méfeni uCinnych prafezd se pouziva spektrometr elektronového zachytu. V ném se volné
elektrony vyrabéji termoemisi z rozzhaveného vlakna katody. Sérii elektrod jsou pak formovany
do paprsku s pfesné definovanou energii (takova série elektrod se nazyva trochoidalni
elektronovy monochromator). V srazkové komdrce, ktera je naplnéna zkoumanym plynem,
elektrony interaguji s jeho molekulami. Nékteré srazky vedou k zachytu elektronu na molekuly
a vyvofeni zaporné nabitych iontu, podobné jako v procesu (1).
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Vzniklé anionty jsou analyzovany v preletovém hmotnostnim spektrometru (time-of-flight, TOF),
ktery je umistén kolmo na drahu elektronového paprsku. Jedna se o kratkou trubici, do které
jsou anionty vytaZeny ze srazkové komurky kratkym pulzem vysokého napéti. Cim t&zsi je iont,
tim pomaleji doleti k detektoru. Diky tomu se ionty za dobu prFeletu rozdéli podle svych
hmotnosti. Detektor umistény na konci preletoveé trubice je pres sérii detekeni elektroniky spojen
s pocCitaCem a zaznamenava Casovou zavislost iontového signalu. Ziskame tak informaci, kolik
iontd se ve srazkové komurce vytvofilo a diky tomu mdzeme kvantifikovat, nakolik je zachyt

elektront na dany plyn efektivni, tj. ur€it u€inny prufez.

Cely experiment probiha ve vysokém vakuu kvUli potfebé mit dobfe definovany svazek volné
leticich elektrond a moznosti jednotlivé detekovat (pocitat) anionty.

Prakticka méreni

Béhem praktika se budeme vénovat pravé plynu SFe. Proces (1) je sice dominantnim, ale ne
jedinym reakénim kanalem pfi interakci SFg s elektronem. Naméfime, jaké dalSi rozpadové
produkty vznikaji a o kolik jsou slabSi nez hlavni rozpadovy kanal. Ukazeme si pfi tom funkéni
princip a analyzu dat z pfeletového hmotnostniho spektrometru.



Poznamky k uloze:




Elektronova paramagneticka rezonance (EPR)

Laboratof: Molekularni katalyzy
Oddéleni: Molekularni elektrochemie a katalyzy

Lektor: Mgr. Michal Horacek, Ph.D.

Cil praktika: Cilem praktika je predstavit EPR spektroskopii jako uziteCny nastroj pfti ziskavani
informaci o strukture zkoumané latky. Po sezndmeni se se zdakladnimi principy EPR
spektroskopie bude na redlném prikladu pentafenylcyklopentadienylového radikalu

pfedvedeno méreni tohoto radikadlu na EPR spektrometru a vyhodnoceni ziskanych spekter.

Bude ukazano, jak struktura méreného radikalu ovliviiuje tvar ziskaného spektra.

Obrazek 1. Priprava pentafenylcyklopentadienylového radikdlu pro EPR méreni.

Ukol:

1. Predpovédét EPR spektrum radikalu PhsCs.

2. Porovnat namérené spektrum této slouceniny s predpokladanym spektrem.
3. Urcit g-faktor neparového elektronu v této slouceniné.

4. Urcit Stépici konstantu jednotlivych H atoma.



EPR spektroskopie:

EPR je technika uZivana k detekci latek obsahujicich neparové elektrony; slouzici k studiu
jejich elektronové struktury a reaktivity. V EPR spektroskopii se vyuziva interakce
magnetického momentu elektronu s vnéjSim magnetickym polem, kterd vede v tzv.
Zeemanovu efektu. Zeemanuv efekt zpUsobuje rozstépeni energetickych hladina elektronu
vlivem magnetického pole. Princip EPR spektroskopie spociva v plsobeni mikrovinného
zafeni o vice méné konstantni energii hv na vzorek umistény v magnetickém poli. Kdyz se
energie tohoto zareni rovna rozdilu energii obou spinovych stavi dojde k absorpci
mikrovinného zareni, které prevadi nizsi energeticky stav na vyssi, a my zaznamename, pfi
jakém magnetickém poli k této absorpci dojde. Tento jev popisuje rovnice
hv = ge..H, které fikdme resonancni podminka. Principidlné je mozné méfit spektra dvéma
zpUsoby. S konstantnim polem a ménici se frekvenci, nebo se stalou frekvenci a proménny
polem. ProtoZze mnohem snadnéjsi je vyrobit zdroj potfebného zafeni s dostatecné presnou
konstantni frekvenci, neZ s frekvenci proménnou, postupuje se vesmés druhym zplsobem.
Citlivost klasickych pfistroji ze sedmdesatych let byla okolo 10! spind, coZ je 10° mmold.
Tato citlivost je dostatecnd pro mnozstvi aplikaci. Absorpci mikrovinné energie se spinovy
stav o nizsi energii pfevadi na stav s vyssi energii. Pokud by nefungovaly vratné mechanismy,
zaplnili bychom stav s vyssi energii a EPR signdal by nebyl dale pozorovatelny. Doslo by k jevu
zvanému saturace. Nastésti v pfirodé funguji relaxaéni mechanismy vracejici vychylené
systémy do rovnovaziného stavu daného Maxwell-Boltzmanovym zakonem.

Podminkou pro ziskani EPR spektra je tedy existence alespon jednoho neparového
elektronu v atomu, molekule nebo iontu zkoumané latky. Pfedmétem meéreni jsou tedy
volné radikaly, které midzeme rozdélit na organické ¢i anorganické. Dalsi déleni radikall je
mozné podle jejich Zivotnosti. Méfit mGzZeme radikaly, pokud jejich stfedni doba Zivota
pfesahuje 10°s.

Vice informaci o strukture zkoumané latky nez je hodnota g faktoru poskytuje stépeni
EPR signdlu vlivem magnetickych interakci sledovaného neparového elektronu s dalSimi
neparovymi elektrony a atomovymi jadry. Pokud se nepdrovany elektron nachazi v blizkosti

atomu s jadernym spinem, pak dochazi k interakci magnetickych moment( elektronu a jadra.



Méici zafizeni:
Méreni bude probihat na EPR spektrometru MiniScope MS400 od firmy Magnettech.

Spektrometr pracuje na principu proménného magnetického pole pfi konstantni frekvenci

mikrovinného zareni o velikosti 9,5GHz.
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Postup méreni:

Vzorek radikalu zataveny v celosklenéné kyveté bude méren pfi proménném magnetickém
poli a rizné modulacni amplitudé pridavného magnetického pole. Demonstrovano bude, jak
zména jednotlivych parametrd méreni ovliviiuje vysledné spektrum a jak je potreba
postupovat, aby nedoslo ke ztraté informaci, které je mozné ze spravné provedeného méreni

ziskat.
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Poznamky:



Praktikum VIII: Stanoveni spektra vzduchu vysoce rozliSenou infracervenou
spektroskopii

Laborator spektroskopie vysokého rozliSeni (suterén, mistnost 02)

lektor: Bc. Antonin KniZek

Zadani: Zmérte infracervena spektra vzduchu, pomoci referencnich méreni standardti (H.O, CO,,
CH,) prifadte jednotlivé pasy a diskutujte vliv na globalni oteplovani.

Problém zvany globdini oteplovani - nafoukla bublina nebo realita, co nas dohani

Globdlni oteplovdni je v souasné dobé stale patrnéjsim jevem a stdle vyraznéji ovliviiuje klimatické
podminky na Zemi. V Ceské republice Ize jeho vliv pozorovat nap¥. na srazkové aktivité: srazky u nds
jsou intenzivnéjsi a kratsi (privalové desté). Pri takovych destich se voda nestihne dostatecné rychle
vsaknout do pldy a nedochazi tak kefektivnimu dopliovani podzemnich vod destém.
V celosvétovém meéfitku se pak jedna o tyto projevy: prudsi vykyvy teplot, extrémnéjsi jevy v pocasi,
rozSifovani pousti a celkové vyssi teplota. Cyklus CO; na Zemi je schopen pojmout asi 90 Gt tohoto
plynu za rok. Cca 56 Gt je vyplnéno pfirozenym kolobéhem a zbytek, tj. 34 Gt, je moZné zabrat
¢lovékem. Antropogenni emise CO; v poslednich letech vsak tuto hodnotu jiz presahuji. CO; se tedy
nestiha odbourdvat ¢i ukladat a jeho koncentrace na Zemi stoupd. Pomoci ur¢ovani koncentrace CO,
z ledovych krust bylo zjisténo, Ze jeho koncentrace za posledni 1 mil. let pravidelné oscilovala a az pfi
nastupu primyslové revoluce a moderni civilizace prekonala 400 ppm v atmosfére. Vyssi koncentrace
CO:> (a tedy vyssi parcialni tlak) zapFicinuji vyssi rozpustnost ve vodé a tim okyselovani ocean(i (CO, +
H,O = HCO5 + H*). Pro bojovani proti tomuto fenoménu je nutné jednak sniZit emise CO, a jednak
najit vyuziti pro CO; jiz emitovany (napt. uméla fotosyntéza). V kazdém ptipadé je vSak nutné umét
stanovit jeho koncentraci a také koncentraci ostatnich sklenikovych plyn(.
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Obr. 1: Vlivy globalniho oteplovani v celosvétovém méritku.



(zdroj obrdzku 1:

https://media.licdn.com/mpr/mpr/AAEAAQAAAAAAAA3INAAAAIDQXZWEOYTQXLTIMZmMtNGRhMI1i
N2ZjLTIyNTUzYzVmZmFINQ.png)

Infracervend spektroskopie - princip metody: Infracervena spektroskopie se zabyva interakci
tepelného zareni s hmotou. Pfi této interakci dochazi k excitaci molekul na vyssi rotacné-vibracni
hladiny, pfip. k deexitaci na hladinu nizsi. Strukturu rotacné vibra¢niho pdsu si vysvétlite béhem
praktika. Kazdd molekula ma specifické pasy a lze ji dle jejich spekter jednoznacné urcit. Nékteré
funkéni skupiny (napf. karbonylova skupina, karboxylova skupina, C-C vazba, O-H vazba, apod.) maji
tzv. typické pasy, které se u vSech molekul nachazi pfiblizné pfi stejném vinoctu. Pfi méreni vysoce
rozliSenych spekter vSak uvidime, Ze i tam Ize najit drobné rozdily.

Bromomethane
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Obr. 2: Infradervené spektrum bromethanu s typickou strukturou pasa.

Jednotky v infracervené spektroskopii:

Vinfracervené spektroskopii se typicky pouzivad pro uréeni vinové délky

v ~ ;v c ~
tzv. vinocet U. Plati, Zev = 1= ¢V,

kde v je frekvence, c je rychlost svétla a A je vinova délka.
Typicky pouZivana jednotka vinoétu je cm™.

Pti praci s plyny se v infracervené spektroskopii bézné pouZiva jednotka
tlaku Torr. Jedna se o starou jednotku (Torr pochazi ze jména Torricelli) a
plati:

1atm =760 Torr=101325 Pa =76 mm Hg.

Obr. 3: Evangelista Torricelli
(zdroj: Wikipedia)



PouZité méfrici zafizeni - spektrometr Bruker IFS 125 HR: Jadrem spektrometru je Michelsonlv
interferometr (viz obr. 5). Paprsek je pomoci beamsplitteru rozdélen na dvé poloviny, odrazen
jednim pevnym a jednim pohyblivym zrcadlem a interferometricky slozen. Poté prochazi do vzorku a
na detektor. Detektorem je polovodicovy Cip. Jelikoz zaznamendvame tepelné zareni, je nutné
detektor chladit na teplotu kapalného dusiku (77 K). Cast zafeni je absorbovana ve vzorku a tim
dochazi ke vzniku absorpénich spekter. Detektor poskytuje signdl ve formeé zavislosti intenzity zareni
na posuvu zrcadla. Pomoci Fourierovy transformace je pak signal prepocitan na spektrum (zavislost
intenzity na vinové délce/vinoctu).

=

Obr. 4:Pohled do laboratore s pfistroji Bruker IFS 120 a 125
(fota pofizeno v laboratofi; archiv UFCH JH)

Postup praktického méreni:

Na infracerveném spektrometru Bruker IFS 125 HR nejprve zméfime spektra jednotlivych plynd, tj.
oxidu uhli¢itého CO,, vodni pary H,O a metanu CHs. Poté zméfime spektrum vzduchu a pfifadime

jednotlivé pasy prislusnym latkam.
Fiwed mirmor

/

Beamspltter

Detector

Moveable
mirror
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Obr. 5: Michelson(lv interferometr (schéma) ( zdroj: Wikipedia)

Dalsi otazky a ukoly:

1) Stied pasu oxidu uhli¢itého se nachézi pfiblizné pfi 2340 cm™. Jaké frekvenci a jaké vinové
délce odpovida tato hodnota?

2) Odectéte tlak v kyveté pfi méreni spekter vzduchu a vyjadrete tuto hodnotu v Pa, mm Hg
a atm.



Poznamky:



NMR spektroskopie - lektor praktika Dr. M. Lamac

Spektroskopie nuklearni magnetické rezonance (NMR) je vyznamnou analytickou metodou
chemického vyzkumu i praxe. Jeji prednosti spocivaji v nedestruktivni povaze (vzorek neni mérenim
znehodnocen) a pfedevsim v mnozZstvi informaci o strukture mérenych latek, které je mozno ziskat.
Méfeni Ize v principu provadét na kapalnych vzorcich (v roztocich) nebo i v pevném stavu, coz vsak
vyZzaduje specialni pFistrojové vybaveni. My se vtomto praktiku omezime na predstaveni NMR
spektroskopie kapalnych vzork( s vyuZitim spektrometru Varian Mercury 300 (Obr. 1).

ISR

Obr. 1: Zleva: a) pohled do Utrob NMR magnetu (supravodiva civka umisténa v kryostatu — za provozu
ponofenad v kapalném heliu), b) nas NMR spektrometr Varian Mercury 300, c) NMR sonda, v niZ probiha vlastni
méreni vzorku (na predchozim obrazku je vsunuta zespodu do magnetu)

NMR vyuziva vlastnosti jader vybranych prvk( (jejich izotop(), kterd se nazyva jaderny spin, a souvisi
s kvantovymi vlastnostmi (momentem hybnosti) elementarnich ¢astic v jadie — protond a neutrond.
Jadra izotop( s lichym poétem protond a/nebo neutrond maji celkovy jaderny spin nenulovy a jsou
v principu pozorovatelné NMR (nejéast&ji se méfi H, 3C, °F, 3!P,..). Nenulovy spin je spojen
s nenulovym magnetickym dipdlovym momentem. Takové jadro se tedy chova jako maly magnet a
pokud ho umistime do vnéjsiho magnetického pole, mize se tento ,,magnet” zorientovat ve sméru
nebo proti sméru vnéjsiho pole (viz. Obr. 2).
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Obr. 2: Vznik dvou energetickych hladin (E1, E2) jaderného spinu (1/2) v externim magnetickém poli (B).
Vysvétlivky: yje tzv. gyromagneticky pomér (konstanta pro dané jadro), h je redukovana Planckova konstanta.



Cim siln&j3i je magnetické pole, tim vétsi je energeticky rozdil mezi dvéma vzniklymi spinovymi stavy.
Za normalnich podminek (pokojova teplota) existuje v méfeném vzorku (kde mame velmi mnoho
stejnych atomovych jader) rovnovazny stav, kdy ¢ast jader je na nizsi hladiné, ¢ast na vyssi. Logicky
prevazuji ty na nizsi hladiné, coZz je energeticky vyhodnéjsi. BEéhem méreni vysilame na vzorek
elektromagnetické zareni, které zpUsobi prechod jader na vyssi energetickou hladinu. Pokud se energie
pouzitého zareni vyrovna energetickému rozdilu hladin studovaného jadra, dojde k rezonanci, kterou
zaznamendme jako signal ve spektru. Klicovym faktem je, Ze rezonancni frekvence kazdého jadra
v analyzované strukture (molekule) se mize mirné lisit z divodu stinéni vnéjSiho magnetického pole
elektrony v obalech atomd, resp. v chemickych vazbach. Tyto vlivy jsou ve srovnani se silou vnéjsiho
pole nesrovnatelné slabsi, ale presto jsou méfitelné. Vysledkem je, Ze kazdé jadro srozdilnym
,chemickym okolim“ se ve spektru projevi signalem s jinou rezonancni frekvenci. V praxi uvadime
frekvencni skalu spekter (osa x) jako tzv. chemicky posun dudavany v ppm (parts-per-milion), vztazeny
k rezonanéni frekvenci vybraného standardu Vitandara (pro *H a 3C NMR se pouZiva tetramethylsilan):

5= Vvzorek — Vstandard

= X 10° ppm
Vstandard

Moderni spektrometry vyuzivaji tzv. pulzni techniky, kdy se na vzorek vysle radiofrekvenéni pulz
pokryvajici celé spektrum frekvenci. Nasledné se méri odezva vzorku zplsobend navratem jader
z excitovaného do rovnovazného stavu. Zaznam tohoto signdlu v ¢ase (tzv. FID — Free Induction Decay)
je nutné s pomoci pocitace podrobit matematické operaci nazyvané Fourierova transformace, jejiz
vysledkem je jiz zdznam signalu v zavislosti na frekvenci, tedy poZzadované NMR spektrum (Obr. 3).

P
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Obr. 3: Zaznam méreni na NMR spektrometru: vlevo detekovany signdl v zavislosti na ¢ase (tzv. FID), vpravo
spektrum téhoz vzorku po Fourierové transformaci, kde vidime signaly pfi riznych chemickych posunech.

Podle polohy signald ve spektru a jejich tvaru (rozstépeni) a s vyuZitim dalsich slozitéjsich technik je
mozné rozlustit chemickou strukturu neznamé latky, nebo alespon pfitomnost rdznych
charakteristickych funkénich skupin, apod. Intenzita signall je pfimo Umérna zastoupeni daného typu
jadra ve vzorku, z pomérl intenzit signalll Ize tedy dedukovat molarni poméry pfislusnych atom( v
molekule, potazmo pomér riiznych latek ve smési. Stépeni signall je ddno vzdjemnou interakci jader
prostfednictvim chemickych vazeb, jde tedy o dalsi informaci ukrytou v namérenych spektrech.



Kvalita namérenych spekter je zavisla na sile magnetického pole, proto jsou vyuZivany supravodivé
elektromagnety, v nichZ jsou civky nabity vysokymi proudy, vytvarejici silné magnetické pole.
Rezonancni frekvence jader je Umérna magnetickému poli, proto se k oznacovani sily NMR magnetl
misto obvyklych jednotek magnetické indukce Tesla (T) uziva cCiselné vyjadieni rezonancni frekvence
vodikovych jader pfi daném poli v MHz. Napf. nas stroj ma pole cca 7.046 T, coz odpovida zhruba
rezonanci H pfi 300 MHz. Pro srovnani, zemské magnetické pole dosahuje na povrchu hodnot 25-65
MT (tj. 0.25-0.65 Gauss), silny magnet na lednici ma pole az 10 mT. Nejsilnéjsi sou¢asné NMR magnety
pracuji pfi frekvencich az 1.5 GHz, coZ odpovida poli 35.2 T.

Obr. 4: Pohled do NMR laboratofe univerzity v Bayreuthu v Némecku s 1 GHz spektrometrem Bruker Aeon.

Princip NMR je vyuzZivan také jako zobrazovaci metoda v lékafstvi. PouZiva se termin ,magneticka
rezonance”, MRI (,Magnetic Resonance Imaging”“) - nejspise proto, aby se pacient nevydésil pfidavnym
jménem ,,nukleadrni”. MRI je zaloZeno na sledovani rozdilné relaxace vodikovych atomd (v molekulach
vody, lipidl, apod.) v rliznych typech tkani. Méfenim v proménlivém magnetickém poli je ziskdvana
informace o prostorovém rozmisténi pozorovanych signal(l. Zpracovanim namérenych dat je pak
vytvaren 3D obraz pacienta, pficemz podobu vysledného obrazu, jeho kontrast a typ zobrazovanych
tkani Ize ménit v zavislosti na pouZité metodé méreni, ¢i s vyuZitim tzv. kontrastnich latek (obvykle
komplexy kovu, napf. gadolinia).

Obr. 5: Zobrazovani pomoci nukledrni magnetické rezonance v lékafstvi.

Téma praktika

Cilem bude sezndmit posluchace s praktickym vyuzitim NMR spektroskopie k analyze zndmych i
neznamych chemikalii. Soucasti bude prfiprava vzork(, instruktaz ovladani spektrometru, cvi¢na
analyza modelovych spekter (*H, 13C, i dal3ich vybranych prvk() s vysvétlenim zékladnich principd.



Bezpecnost prace

NMR spektrometr, konkrétné jeho supravodivy magnet, je zdrojem silného magnetického pole, které
je potencidlné nebezpecné svymi ucinky na nékteré (ferromagnetické) kovové predméty. Riziko
spociva predevsim v mozném poskozeni pfistroje leticim pfedmétem. Vzhledem k tomu, Ze stejnou
silou, jakou je pritahovan predmét k supravodivé civce, je také civka pfitahovana k predmétu, mize
dojit k poskozeni civky uvnitf kryostatu pfiblizenim tézkého kovového predmétu. Silné magnetické pole
je nezadouci i pro citlivé pfistroje, magneticka zdznamova media a mUZe pfedstavovat nebezpeci pro
osoby s kardiostimulatorem ¢i endoprotézami.

Dalsi nebezpeci souvisi se ztratou supravodivosti civky, kterda ma tyto vlastnosti jen pfi velmi nizké
teploté (lehce nad bod varu kapalného helia, 4.2 K, tj asi —269 °C). Civka se nachazi ponorena
v kapalném heliu v kryostatu, kde je vnitfni ndadoba s heliem stinéna vakuovym plastém a dale
obklopena kapalnym dusikem. Nenaddla ztrata supravodivosti civky vede k dramatickému zvyseni
elektrického odporu materialu a k zahrati, které okam?zité zpUsobi vypareni veskerého kapalného helia
v kryostatu. Tento proces vybiti magnetu se oznacuje anglickym terminem ,quench” a je spojen
s rizikem poskozeni pfistroje, ohroZzenim osob v okoli magnetu, nebo minimalné s dodatec¢nymi
naklady na opétovné uvedeni stroje do provozu (nékolikadenni proces, vyZadujici praci Skoleného
technika a naklady na kapalné helium a dusik ve vysi cca 120 tis. K¢ v pfipadé naseho stroje). Jak plyne
zvySe uvedeného, pro bezpecnou praci operdtora NMR spektrometru je nutné védét o riziku
nenadalého odpareni velkého mnozZstvi helia v uzavieném prostoru (z naseho kryostatu se mlze naraz
odpafit az 22 m3 helia). V pfipadé podobné nehody je tedy tfeba urychlené mistnost opustit a zajistit
vétrani.

Otazky k zamysleni

e Kterd vlastnost hmoty je vyuZivdna v NMR spektroskopii?

e Které prvky (jejich izotopy) lze pozorovat pomoci NMR?

e Co je to chemicky posun?

e Proc se v NMR vyuzivaji deuterovana rozpoustédla?

e Jaké jsou vyhody a nevyhody NMR ve srovnani s jinymi analytickymi metodami?



Praktikum IV: Priprava, charakterizace a aplikace zpevinovacich gelu za uc¢elem
ochrany kamennych pamatek v Ceské republice.

Praktikum prob&hne na pracovisti: UFCH JH AV CR - Centrum pro inovace

Lektorka praktika: Mgr. Monika Remzova, Ph.D.; monika.remzova@jh-inst.cas.cz,
Oddéleni struktury a dynamiky v katalyze.

Uvod do problematiky:

V Ceské republice se nachazi 39 tisic registrovanych pamatek. Tedy zhruba jedna
pamatka na 2 km?. A i presto, Ze se u nas restauruje témér v ,kazdé vesnici“, nové
konsolidanty ( tj. zpevnujici materialy), jejichZ potifeba se jevi dosti zasadni, se témér
nevyvijeji. Na nasem pracovisti se snazime nejen o vyvoj novych materialt ( v ramci
zakladniho vyzkumu), ale i o mezioborovou spolupraci védeckych pracovniki
a restauratort (tj. o aplikovany vyzkum a vyvoj inovaci).

Kulturni pamatky (knihy, obrazy, malby, textilie, kovy, kamenné pamatky) a zvlasté ty,
které jsou volné v pfirodé, jsou vystaveny po dlouhou dobu procesim
zvétravani.

RozliSujeme tfi typy zvétravani:

1. fyzikalni zvétravani zpusobené vykyvy teplot, vihkosti,
erozivni ¢innosti vétru a vody, UV zafenim;

2. chemické zvétravani zpusobené povétSinou
znecCisténym ovzduSim a kyselym déstém (SOx, NOx);

3. biologické zvétravani zpusobené mikroorganismy
(lisejniky, mechy, fasy) a vySSimi organismy (rostliny,
zivoCichové).

Vystavenim pamatky dlouhodobému procesu zvétravani dochazi
k degradaci materialu, jez ji tvofi, tj. ke ztraté soudrznosti,
praskani a jeho ubytku. Opakem ztraty soudrznosti materialu je
jeho konsolidace = zpevnéni materialu, za pouziti pojiva.

Z minulosti jsou znamy pfipady, kdy v dusledku nedostate¢né
znalosti vlastnosti materialu a vybérem nevhodného zpusobu jeho
oSetfeni, byla kamenna pamatka v koneCném efektu spiSe
poskozena, nez zrestaurovana. Proto je pfed aplikaci samotného
konsolidantu nutné v prvni fadé analyzovat oSetfovany material,
porozumét fyzikalné-chemické povaze materialu a okoli, které
jej obklopuje. S takovymi znalostmi jsme schopni pfipravit oSetfujici material ,Sity na
miru® (B), ktery se pfipodobnuje, tedy je kompatibilni svoji strukturou, chemismem
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a mechanickymi vlastnostmi, oSetfovanému kameni (A).

Organokiremicité materialy

maji v oboru restaurovani kamene pomeérné dlouhou historii. V 19. stoleti byly poprvé
ve velkém aplikovany na budovy Houses of Parliament v Londyné. U nas jsou
pouzivany asi od roku 1945.

Vyhody organokiemicitych prostiedkd pro zpevnovani poréznich kamennych
materiall jsou:

e nizka viskozita umoznujici dobrou penetraci;

e vznik chemickych vazeb se silikatovymi (kfemiCitymi) slozkami horniny;

e chemicka stalost, odolnost proti povétrnostnim vlivim a UV zafeni;

e pomeérné jednoducha aplikace (natér, postfik, vakuové napousténi);

e minimalni negativni vlivy na puavodni kamen (zména barvy, propustnost pro
plyny a vodni paru apod.);

e moznost pouziti za urcitych podminek jako pojiva;

e rovnomeérny pribéh konsolidace v kratkém casovém intervalu (1 az 2 dny).

| pfes nemaly vyCet vyhod vykazuji organokiemicité prostfedky i nékolik zasadnich
nedostatku:

e praskani (tedy ztratu soudrznosti);

e nesourodost nékterych jejich fyzikalnich vlastnosti s kamenem
(tvrdost, elasticita);

e toxicita nékterych latek.

Nasi snahou je tyto nedostatky potlacit, nebo jesté lépe, zcela odstranit.
Prostfedkem, kterym toho Ize dosahnout, je pouzivat rtizné druhy nanocastic.

Planované laboratorni ¢innosti v ramci praktika v laboratori:

K pfipravé, charakterizaci, aplikaci a testovani ucinnosti vlastniho ,zpeviiovace® je
potieba:

1. znalost principu hydrolyzi a polykondenzace (sol — gel — pevna latka)
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chemikalie: zdroj organokifemicitanu, rozpoustédlo, katalyzator, nanocCastice
3. laboratorni sklo, pristroje: kadinky, vazenka, Petriho miska, michadlo,
automaticka pipeta, vahy, magneticka michacka, ultrazvukova lazen.
material pro konsolidaci: zvétraly kamen (nejlépe piskovec)

5. metody a zafizeni pro analyzu:

s

pFistroj k charakterizaci materialu - infraCerveny spektrofotometr *
pristroj k testovani dosazeného zpevnéni — pristroj pro odporove vrtani **.

* Principem infracervené spektroskopie je absorpce infraerveného zarfeni pfi
prichodu vzorkem, pfi niz dochazi ke zménam rotacné vibracnich energetickych
stavi molekuly. Vystupem je infracervené spektrum, které je
grafickym  zobrazenim  funkéni  zavislosti  energie,
charakteristické pro kazdou funkéni skupinu v molekule.

** Principem odporového vrtani je méreni odporu vici
prostupujicimu vrtaku pristroje  zkoumanym materialem.
Viystupem je grafické znazornéni pevnosti materialu vici
Jjeho hloubce - profil zpevnéni kamene.

V ramci praktika budou studenti s lektorkou reSit nasledujici ukoly:

1. Najit kompatibilitu oSetfovaného kamene, nanocastic a pfipravovaného
konsolidantu pomoci infratervené spektroskopie.

Pripravit etylsilikatové organokifemicité konsolidanty.

Aplikovat konsolidacni sol na Petriho misky a na oSetfovany kamen.

Otestovat dosazené zpevnéni metodou odporového vrtani.

SN

Poznamky k ukolim:







Praktické méreni:
Mikroskopie rastrovaci sondou
Oddéleni elektrochemickych materialii

RNDr. Hana Tarabkova, PhD.T.:266053966,
266052012, hana.tarabkova@jh-inst.cas.cz

Ptistrojové vybaveni:

1) Dva mikroskopy rastrovaci sondou (Topometrix
TMX 2010 a NanoScope I1la Multimode, Veeco)
umoznujici zobrazeni povrchll pevnych latek v
rozsahu zvétSeni 1000x az presahujici 60 000 000x
s rozliSenim dosahujicim molekularni resp. atomarni
urovné. Mikroskopy vyuzivaji zdkladnich technik -
tunelové mikroskopie (STM) v oblastech
pikoampérovych az nanoampérovych tunelovych
proudd, elektrochemické mikroskopie (SECM) a mikroskopie atomarnich sil (AFM) v

kontaktnim, semikontaktnim a v rezimu laterarnich sil. Tato kombinace dovoluje studium
latek riznych fyzikalné-chemickych vlastnosti: od izolantli po vodice; od gelovitych az po

tvrdé povrchy, na vzduchu i1 pod kapalinou. Vzhledem k propojeni mikroskopi s
ctytelektrodovym potenciostatem, je téz mozné sledovani (elektro)chemickych déji in-
situ tj. v prostfedi (elektro)chemického experimentu. Uvedené piistrojové vybaveni a
vyhodnocovaci software umoziuje ziskat nejen topografické zobrazeni povrchu s
kétovanim ve vSech tfech osach (napt. drsnost, velikost a vyska zrn ), ale 1 fyzikalné-
chemické informace (lokalni elektrickéd vodivost, pfitomnost funk¢nich skupin apod.).

2) Trielektrodovy potenciostat/galvanostat (Wenking POS2, Bank Elektronik) pracujici v
oblasti potencialti -5-+5 V, s rychlosti vkladani potencialu 0,1 mV/s az 100 V/s je
pouzivan v elektrochemickych experimentech.

Kratky popis zaméteni laboratore:

Laboratof se zabyva studiem :

topografie a stability kovovych nanocastic imobilizovanych na monokrystalickych
substratech a optimalizaci jejich vlastnosti pro pouziti v elektrokatalyze a sensorech.

reakéni kinetiky déji probihajicich na jednotlivych nanoc¢ésticich s vyuzitim metody
elektrochemické mikroskopie (SECM).

vlivu nanostruktury , dopovani a senzibilizace oxidickych polovodic¢i na konverzni
ucinnost fotoelektrochemického (Grétzelova) solarniho ¢lanku.

KVADRANTNI
FOTODETEKTOR
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Obr.1: Schéma principu metody rastrovaci tunelové mikroskopie (A), mikroskopie atomarnich sil (B)
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Mikroskopie rastrovaci sondou a odvozené techniky

’ Pavel Janda, Hana Tardbkova
Ustav fyzikalni chemie J. Heyrovského AV CR, v.v.i.

Anotace: Mikroskopie rastrovaci sondou - mikroskopie atomarnich sil (AFM) a tunelova
mikroskopie (STM) umoznuji zkoumani povrchu pevnych ldtek nejen ve vakuu, ale i za
atmosferického tlaku a v kapalinach, v rozsahu zveétSeni, jehoz horni hranice odpovida
molekularnimu resp. atomdrnimu rozliseni. Informace, které lze timto zpiisobem ziskat
obsahuji nejen topograficka data plného 3D zobrazeni povrchu, ale i materialové parametry
(tvrdost, elasticita, vazebné interakce, elektronova hustota). Analyzu povrchu lze provadet
metodami odvozenymi od AFM a STM — silovou spektroskopii AFM, optickou mikroskopii a
spektroskopii blizkého pole (SNOM). Vysoce perspektivni technikou se v posledni dobé stava
hrotem zesilena Ramanova a fluorescencni mikroskopie a spektroskopie (TERS-TEFS), ktera
poskytuje informace o chemickém sloZeni povrchu ve vysokém rozliseni.

Mikroskopie rastrovaci sondou (SPM, Scanning Probe Microscopy) reprezentuje
soubor mikroskopickych a analytickych technik, odvozenych od zdkladnich technik —
tunelové mikroskopie (STM, Scanning Tunneling Microscopy) a mikroskopie atomarnich sil
(AFM, Atomic Force Microscopy). Tyto techniky umoziuji zkoumani povrchu pevnych
vzorkll s povrchovym rozlisenim odpovidajicim zvétseni az 107 x, a pokryvaji tak rozsah
zvétieni optického mikroskopu (~ 10° x) pies elektronovou mikroskopii (~ 10° x) aZ po

zobrazeni molekul a atomtll. Snimani povrchu je provadéno mechanickou sondou (obr. 1),

ktera podle své konstrukce mize slouzit o
parametrické
k zobrazeni 3-dimenziondlni topografie nebo % LD el
povrchu
k mapovani urcité fyzikdlni vlastnosti povrchu — e —
. ] . . . i » » ’y! PC
napf. elektronové vodivosti, hustoty a rozlozeni o

elektronovych stavii, teploty, naboje, tvrdosti,

pruznosti, rizné forem interakci (adhese) — a tedy zpétna
vazha

k vytvafeni parametrické mapy povrchu ve

vysokém rozliSeni.

X Y7 polohovy systém
Obr. 1: Schématické zndzornéni mikroskopu

rastrovaci sondou



Vyhodou technik SPM je dale i to, Ze ke své praci vesmés nepotiebuji vysoké vakuum
a jejich rozliSeni neni limitovadno prostiedim — mohou vedle vakua pracovat i v plynech a
v kapalindch, a umoziiuji tak sledovat zmény povrchu v pribéhu chemického nebo fyzikalng

chemického d¢€je in situ.

Ptestoze nékteré ze sledovanych parametri mohou byt pro povrch daného chemického
sloZzeni specifické (napf. vazebné interakce, elektronovéa hustota a distribuce elektronovych
stavil), neexistovala do nedavné doby v praxi plnohodnotna technika chemické analyzy, ktera
by nepostradala zadnou z hlavnich vyhod mikroskopie rastrovaci sondou a umoziovala by

vytvaret obraz chemického slozeni povrchu in situ s vysokym povrchovym rozliSenim.

Objev optické mikroskopie blizkého pole (Near-Field Scanning Optical Microscopy
and Spectroscopy, NSOM/SNOM), vyuzivajici systému mikroskopie rastrovaci sondou
v soucinnosti s optikou blizkého pole (obr. 2) umoznil poprvé zobrazit svételnym
mikroskopem struktury s rozliSenim témét o dva fady vétSim nez odpovida vinové délce
pouzitého svétla, pfi zachovani vyhod spojeni klasické optické mikroskopie a SPM - tj.

moznost prace in situ, v transmisnim, reflexnim nebo fluorescen¢nim rezimu.

optické
vlikno

usti svétlovodu

Obr. 2: Princip svételné mikroskopie/spektroskopie blizkého pole (SNOM). Vybér
fragmentu vinoplochy svétlovodnou sondou mikroskopu umoziiuje piekonat omezeni dané
Rayleighovym kritériem a Abbeho difrakcnim limitem. Obraz je snimdn a konstruovan bod

po bodu.

Spektroskopické pouziti této techniky pro chemickou analyzu se vSak ukazalo byt

sporné, diky tomu, Ze jeji citlivost je vzhledem k vysokym svételnym ztratdm velmi nizka.



Vyrazné lepSi progndézu lze prifadit hrotem zesilen¢é Ramanové a fluorescen¢ni
spektroskopii a mikroskopii (Tip-Enhanced Raman Spectroscopy/Fluorescence Spectroscopy
and Microscopy, TERS/TEFS), kterd se objevila kolem roku 2000 jako technika slucujici
povrchové zesilenou Ramanovu spektroskopii (Surface-Enhanced Raman Spectroscopy,
SERS, zalozenou na principu plasmonické resonance) s mikroskopii rastrovaci sondou

(obr. 3).

Zzesileni

LK I T i 30 il 90 120
pozice (nin)

Obr. 3: Princip hrotem zesilené Ramanovy spektroskopie/mikroskopie (TERS). Zesileny
signdl prFichazi 7 oblasti vrchliku hrotu (obrdzek vpravo: [B. Pettinger, G. Picardi, R.
Schuster: Single Molecules Vol. 3, Iss. 5-6, 285])

Mohutné resonanc¢ni zesileni svétla v blizkosti hrotu mikroskopu AFM nebo STM
dovoluje snimat Ramanova spektra in situ s povrchovym rozlisenim odpovidajicim technice
SPM a soucasné s dostateCnym svételnym ziskem (obr. 4), a umozni tak vytvofeni map

chemického sloZzeni povrchu s vysokym rozliSenim.

Doporudena literatura:

e R. Kubinek a kol.: Mikroskopie skenujici sondou, UNI Palackého v Olomouci, 2003 —

viz http://www.nanotechnologie.cz/storage/MikrOlomouc.pdf

e Ludék Frank, Jaroslav Kral a kol.: Tontové, sondové a specidlni metody, vyslo v edici
Metody analyzy povrchli, Academia, ISBN 80 200 0594 3 (Dr. P. Janda je v knize

autorem kapitoly: Rastrovaci sondové mikroskopie v elektrochemii).



Praktické cviceni v laboratori Centra pro inovace:
Chytry natér, ktery Cisti vzduch i povrchy budov

Lektor: Mgr. Radek Zouzelka, Ph.D.

V soucasné dobé je velmi zdvainym problémem vysokd Uroven znecisténi
vzduchu zejména v dlsledku intenzivni automobilové dopravy, coZz ma
negativni dopad na Zivotni prostiedi, nejen ¢lovéka a jinych Zivych organismd,
ale i tzv. nezivé prirody (napf. lesy, skaly, vodni plochy) a produkt( industrialni
spolecnosti (stavby, zejména pamdtky). Dopad je o to zdvazinéjsi, ze dochazi
v urovnich, kde se pohybuiji lidé. Co se jejich zdravi tyce, bylo zjisténo, Ze kvili
respiracnim potizim v disledk(l znecisténého vzduchu onemocni a nasledné
zemte, vlivem rlznych civilizacnich chorob zpUsobenych znecisténym Zivotnim
prostiedim, na 600 tisic Evropan( roc¢né.

Znecistény vzduch ma vsak i devastujici ucinek na povrchy béznych budov
a rlznych stavebnich materidlQ, jez nas obklopuji, a to hlavné pamatek, které
do dnesnich dob preckaly staleti a jsou naSim kulturnim dédictvim
nevycislitelné hodnoty. Jisté jste si vSimli, Ze povrchy budov stojicich v blizkosti
dopravnich tepen jsou silné znecistény produkty spalovacich procest, napfr.
sazemi Ci jinymi pevnymi/kapalnymi exhaldty produkovanymi projizdéjicimi
automobily. Budovy jsou proto nevzhledné a v kone¢ném dusledku muze byt
narusena i jejich kompaktni struktura ¢i konstrukéni prvky.

Odstranovani znecistujicich latek z ovzdusi je vsak velmi obtizné, protoze se
jedna o velké objemy vzduchu, které je potreba "kolem budov" vy istit. Ani v
dnesni dobé neni technicky moiné “prohnat” kontinudlné miliardy metr(
krychlovych znecisténého méstského vzduchu pres ucinné nepretrzité pracujici
zafizeni, v némz by byly molekuly polutant(i odstranény, tj. rozlozeny, premény
apod. Proto musime hledat nové technologie, kterymi by bylo mozno tento
zavazny problém vyresit.

Nabizi se mnohametrovy povrch samotnych budov. Moznym feSenim je totiz
vyuziti fotokatalytického procesu, pfi némz dochazi k odstranéni usazené
"Spiny" samodisticim procesem za vyuZiti natéru povrchu budovy
fotokatalyticky aktivnim nanomateridlem. Tento proces lze realizovat pomérné
jednoduse nanesenim fotokatalytického natéru na povrchy budov (lze i na
povrch vozovek, chodnik(). Velkou prednosti Cisticiho procesu je skuteénost, Ze



Cistici proces probihd za zcela béinych atmosférickych podminek ak jeho
vyvolani postaci energie dopadajiciho slune¢niho zareni.

V nasi laboratorni uUloze si takovy natér pripravime a budeme pozorovat
a vyhodnocovat, jak je ucinny pfi odbouravani necistot (ty bude simulovat
barvivo) na povrchu. Natér je sloZzen z anorganického pojiva a vysoce aktivnich
nanocdstic oxidu titani¢itého (TiO2), které béiné zname napft. z Iékovych tablet,
kterymi jsou potaZeny, z opalovacich krém( nebo jako bily pigment v
potravindch, napf. mléce, jogurtu, pecivu aj. NaS nanomaterial je znacné
porézni a vynikd velkym uéinnym povrchem svych péri (82 m?/g latky). Pory 1
gramu této latky maji celkovy povrch jako 1 hazenkarské hristé!

POLLUTED AIR

NANOCRYSTALS OF TiO,

® BINDER MATRIX O

/\/\_/L_)\/\/«/\

Obr.1: Porézni fotokatalyticky natér. Obr.2: Osetrené povrchy betonu a omitky.

ULOHA:

1. Odvazte 5.0g TiO2a 2.0 g ZnO do 250 ml kadinky a pfridanim 50 ml H,O
vytvorte homogenni roztok (roztok 1) - michejte 15 min na magnetické
michacce. BEéhem michani si pripravte 10%ni roztok anorganické soli
(Roztok 2***),

2. Roztok 2 o objemu 50 ml pomalu pfilévejte k roztoku 1. Smés zacne
pomalu tuhnout a vytvofi se bila kasovitd hmota — fotokatalyticky natér
(viz obr. 1).

3. Pomoci vale¢ku nebo Stétce aplikujte natér na povrch stavebniho
materialu a to ve 3 vrstvach. Mezi jednotlivymi natéry povrch vyfénujte
do sucha — ca 30 sekund.


http://stavba.tzb-info.cz/docu/clanky/0162/016235o5.jpg

4. Pripravte si modelovou znecistujici latku (barvivo Rhodamin B).

5. Pomoci rozprasovaCe nastfikejte neclistotu na povrch stavebniho
materialu oSetfeného fotokatalytickym natérem. Vyfénujte do sucha.

6. Znecisténou stavebninu vystavte za oknem slunec¢nimu UV zareni. Pokud
nesviti slunce, pouzijte UV zareni z lampy.

7. Vizualné vyhodnotte miru odstranéni necistoty.

8. V pfipadé, Ze ndm zbude chvilka ¢asu, miZeme material testovat, jak
uspésné likviduje oxidy dusiky, které jsou produkovany napf.
automobilovou dopravou.

9. Uklidte po sobé své pracovisté a umyjte nadobi ©.

Dalsi prostor protokolu vyuzZijte k poznamkam k uloze a k jejimu
vyhodnoceni:

***Roztok 2 (anorganicka sal):






Pouziti hmotnostni spekrometrie pro sledovani chemickych reakcii

probihajicich v ionosfére Titanu.

Ustav fyzikalni chemie J. Heyrovského AV CR, v. v. i.

1.Uvod

Titan, nejvetsi mésic planety Saturn, vykazuje atmosféru, ktera se vyznacuje hustou oranzovou
mlhou, sloZzenou hlavné z molekularniho dusiku a metanu, stejné jako z mnoho jinych

.. “Conderisate- Haze.

Obr. 1:Atmosféra Titanu

organickych slouéenin (vyssi uhlovodiky, nitrily...). Tlak na povrchu Titanu je jedenapulkrat

vyssi nez tlak na Zemi na hladiné mote. Povrch Titanu je do
jisté miry podobny povrchu Zemé¢. Na Titanu jsou feky a jezera,
ale roli vody v nich hraje metan. Voda se pii teplotach, které
panuji na Titanu (teplota povrchu je —179 °C), vyskytuje ve
form¢ ledu. Titan pfedstavuje pro védce ,,zmrzly* model Zemé
s redukcéni atmosférou, tedy v obdobi pfed vznikem Zivota,
ktery vedl k produkci kysliku. Chemie probihajici Vv jeho
atmosféie je slozita a stdle neni zcela zndma. Pfesto soucastné
poznatky z misie Cassini-Huygens dokazali, ze chemie iontd
predpokladalo. Neocekavany objev iontdi CN, C3N™ a CsN°
,Spolu s velkym mnozstvim tézkych kationtll a aniont (az do
4000m/z) v horni atmosféfe podpotil moznost tvorby vysSich
uhlovodiki a nitrild pomoci chemickych procest. Doposud

vSak tematice interakce zipornych iontd s neutrdlnimi
molekulami nebyla vénovana takova pozornost jako pro reakce

kladnych iontd, proto informace v této oblasti jsou momentdlné nedostacujici pro disledné
modelovani chemickych procest v ionosféie Titanu.
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Obr. 2: Sonda Cassini-Huygens Obr. 3: Hmotnostni spektrum aniontu( Cassini)

Také proto je jedno z hlavnich témat experimentalniho vyskumu v nasem laboratérii prabeh reakce
zapornych iontl s netralnimi molekulami. V predchazejici studii sme sledovali reakci aniontu CN™ s
neutralni molekulou HC3N, ob¢ tyto Castice byly pozorovany sondou Cassini v ionsféte Titanu v
nezanedbatelném mnozstvi. Reakce probiha nasledovné:

CN™ + HC3N — HCN + C3N° (1)

Produkt této reakce C3N- je ale velmi reaktivni a okamzité déle interaguje s dalSimi molekulami
kyanoacetylénu za tvorby vyssich uhlovodiki s obsahem dusiku:



CoN — N | poaN N TSN s (HCaN)CapuN
-HC3N -HC3N
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Obr. 4:Schéma interakce CaN~ s n.HCzN

Tento prabéh a produkty naslednych reakcii mohou byt prezentovany pomoci tabulky na obr.5.

Reaktanty: CsN™ + a. HC3N
a=
1 2 3 4 5 6 7 8 9

Struktura
produktt

101 | 152 [ 203 | 254 | 305 | 356 | 407
74 1125 176|227 | 278329 | 380
98 1-149 [-200 1251 302 [ 353

(HC3N)yx CsN™
(HC3N)y-CsN™
(HC3N)y-C;N™
(HC3N)x CoN™

Strata n. HCN

AW |IN|F|O

1146+ 197+.2481-299 |

0o | 1 "2 3 4

L'l (HC3N)x-Cy;uN™

- |

Obr. 5:Tabulka produktii interakce CaN™ s n.HCaN

Cilem praktika bude studie a analyza rozpadu aniontl vysSich dusikatych uhlovodikl
indukovaného zrazkou s Ar (Ne) na aparatute Quattro Premier XE. Piiklad CID spektra je
znazornén na obr.6, kde na ose x je vnitini energie aniontu, dodand iontu kolisi s Argonem, na
ose y je relativni intensita zastoupéni jednotlivych produktt.
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Obr. 6: CIDspektrum aniontu CaN(HCzaN)z



2. Experimentalni ¢ast

Ptistroj Quattro Premier XE je tandemovy (MS/MS) kvadrupolovy hmotnostni spektrometr ktery
je vybaven kolizni celou ,, T-wave® (traveling wave).
Vzorek je nejprve dopraven hamiltonovou stiikackou do stroje. Ionty jsou vytvofeny ve zdroji za
atmosférického tlaku (metodou APCI nebo ESI) a jsou vedeny skrz vzorkovaci kénus do iontové
optiky T-Wave, v této ¢asti pristroje je tlak systému asi 0,1 Pa. Z n¢ho se urychlené ionty dostanou
do prvniho kvadrupolu, kde jsou filtrovany dle poméru m/z za tlaku 10 Pa. Vybrané ionty pak
projdou ,,T-wave* kolizni celou, kde interaguji s neutralnim plynem nebo se vzacnym plynem (CID
— collision induced dissociation), fragmentuji se nebo podléhaji chemickym reakcim. Tlak v cele se
pohybuje mezi 1 — 10* Pa. Produkty a pavodni ionty jsou analyzovany druhym kvadrupolem.
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Obr. 7: Schéma tandemového kvadrupolového hmotnostniho spektrometru

3. Zadani ulohy

3.1. Vysvétleni modelového CID spektra na obr. 6

3.2. Zméteni hmotnostniho spektra roztoku iontové kapaliny Mod MS, bez kolisniho plynu

3.3. Optimalisace iontového zdroje pro maxim intesity sledovaného aniontu m/z 501 mod MS/MS
3.4. Spocitat laboratorni energii pro srazku neg. lontu s Ar (Ne) pro tezistovou energii 0.25 eV
3.5. Napusténi srazkového plynu (Ar, pak Ne)

3.6. Zméteni hmotnostnich spekter MS/MS pro spocitané srazkové energie

3.7. Analyza dat (normalizace na sumu), porovnani rozpadovych spekter



4. Dodatek

Na obrazku 8 je znazornéno hmotnostni spektrum rozpadu primarniho iontu C3N(HC3N)3™ po srazce
argonem pri srazkové energii 0.25eV. Osa x je hmotnost iontl V jednotkach m/z, osa y je intenzita
v relativnich jednotkach. Nejdiive provedeme integraci (plocha piku) t.j. seCteme vzdy stejny pocet
hodnot y pro kazdy produkt. Na obrazku 8 by to byly tii hodnoty ploch, P1 az P3. Nasledne

provedeme normalizaci techto ploch podle vztahu :
Py

P xN = (2)

3o Px
TakZe napr. normalizovana hodnota plochy P} bude rovna:
N__ P
P = P, +P,+P; )

Soucet vSech takto normalizovanych ploch pikti se bude rovnat 1.0 (100%), jak to muzeme
pozorovat na obr 6, kde je znazornéno relativni zastoupéni produktl pro 17 hodnot srazkové
energie.
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Obr. 8: Hmotnostni spektrum rozpadu primarniho iontu

Srazkova energie v té€zistovych soufadnicich
my
EcmleV] = EpaplV]

my + Myon

E_a — laboratorni srazkova energie
my - hmotnost neutralniho reaktantu (Ar, Ne)
Mion - hmotnost ibnového reaktantu (501m/z)

Spoditat E | pro srazku s Ar, resp. Ne pro Ecy ~ 0.25eV

Elab (Ar) = EIab (Ne) =



Letni Skola NANO2019

Fyzikalne-chemické workshopy

Gtvrtek 22.8.2019
v éasech 9-10:30 a 10:45-12:15

Dva fyzikalné chemické workshopy na rizna témata (W1- forenzni analyza;
W2 - elektronické obvody se stavebnici Boffin a pfipadné i kratky workshop
zamérfeny na molekularni modely organickych latek)

(u¢ebna EDU v prizemi (W1) a velké respirium v pfizemi (W2) pred salem)

Studenti ve dvou skupinach absolvuji za sebou oba workshopy (po 90 minutach).
Mezi workshopy je 15 minutova prestavka na vyménu pomucek apod..
K uloham studenti obdrzi pracovni listy.

Zajistuji: §
Ing. K. Stejskalova, CSc. a L. Simariok (W2), Mgr. M. Klusackova a Mgr.
M. Zlamalova (W1)



V prabéhu Skolniho roku pro stfedni a zakladni Skoly jiz nékolik let realizujeme radu
fyzikalné-chemickych workshopt. Mame zpracovanou metodiku, véetné pracovnich
listd, k experimentalni vyuce nékterych F-CH témat:

Stiedni Skola

Separacni metody I- filtrace, extrakce

Separacni metody Il - destilace, sublimace

Separacni metody Il - chromatografie

Meéreni pH riznymi zpiasoby

Dukazy bilkovin a cukrt

Extrakce DNA (ze zeleniny, ovoce), pozorovani digitalnim mikroskopem
Stavba a struktura organickych molekul (véetné stavby modelu DNA)
Stanoveni hustoty kapalin a pevnych latek

Elektrochemie: elektrolyza, galvanicky ¢lanek, Beketovova fada kovu
Elektronické obvody se stavebnici Boffin (Ohmdiv zakon)

Mikroskopie - prace s optickym mikroskopem a digitalnim mikroskopem

Bézny workshop zahrnuje dvé ulohy a trva 120 minut (s ca10-15 minutovou
prestavkou). Ulohy jsou navrzeny a vyzkouseny pro max 25 2aku (1.- 3. rocnik
gymnazia). Z&ci, rozdéleni do dvou skupin, absolvuji za sebou obé ulohy, kazda
uloha trva 50-55 minut (véetné vypracovani pracovniho listu). Program mize byt
doplnén, na zadost pedagoga pfi reservaci programu, o 20ti minutovou exkursi do
nanocentra. Chemické ulohy Zaci absolvuji v bezpec¢nostnich pomutckach, které jim
k uloze zapdjcime (plast, bryle/stit, jednorazové rukavice).

Zakladni Skola

Acidobazicke reakce, aneb co neni kyselé , neni sladké (ale horké !)
Stavim, stavi§, stavime - molekularni modely

Delim, délis, délime - nékteré separacni metody v chemii

Kam nacpat energii - do baterii pfece ©

Plyny kolem nas - hori, nehofi, dusi

Neni kov jako kov- reaktivita kovi

COHN, aneb pozorujeme chovani "slouc¢enin Zivota"

Stavim, stavis, stavime - logika elektrickych obvod(

Svét o¢ima mikroskopd, aneb kam s musim kridlem

Hra s tematikou astronomie: Slunecni soustava, misto kde Ziji
Chemik detektivem- jak nam pri dopadeni zlo¢ince pomaha chemie (a fyzika)

Bézny workshop zahrnuje tfi ulohy a trva 120 minut.

Ulohy jsou navrZeny a vyzkouseny pro max 25 zaku (7.-9. tfida a odpovidajici
roéniky viceletého gymnazia, v lehéi varianté pro 5-6. tfidu ZS). Zaci, rozdéleni do tfi
skupin, absolvuji za sebou tfi ulohy, kazda uloha trva 30 minut (véetné vypracovani

pracovniho listu). Soucasti programu je 20ti minutova exkurse do nanocentra.
Chemické ulohy Zaci absolvuji v bezpecnostnich pomuckach, které jim k tloze
zapujcime (plast, bryle/stit, jednorazové rukavice).
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