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Navrh pro BiGy za UFCH J. Heyrovského AV CR, v.v.i.

zpracovala Ing. K . Stejskalova, CSc.

Experimentalni praktika z fyzikalni chemie

Cilova skupina:_kazdy rok 20 zaku z vyssich ro¢nikt BiGy (vhodné pro 2.- 4. ro¢nik).
Cetnost: 8x za projekt (2014- 4x a 2015-4x), kazdé praktikum v trvéni ca 4

vyucovacich hodin.
Misto realizace: v laboratotich UFCH JH, Dolejskova 2155/3, 182 23 Praha 8.

Motivace, cil: Kazdy zak projde vSech 8 fyzikalné- chemickych uUloh, zucastni se

praktickych meéfeni v laboratofi, a pozna tak moderni F-CH metody vyuzivané
v zakladnim i aplikovaném vyzkumu védci v UFCH JH, se kterymi se v b&znych
podminkach stiedni $koly nema moznost nikdy setkat. NavrZzend témata- viz nize v
textu.

Personilni zajiténi ze strany UFCH JH: Do feSeni projektu BiGy se zapoji védci a

odborni pracovnici UFCH J.Heyrovského AV CR, v.v.vi. pod vedenim garanta Ing.
Kvétoslavy Stejskaloveé, CSc. (organiza¢né bude cely program koordinovat a soucasné
lektorovat i jedno z nabizenych praktik) programem odbornych praktickych méfeni
v n€kolika svych laboratotich. Na pfiprave a realizaci programu praktik se bude podilet
celkem 10 pracovniki UFCH JH( viz niZe pfipojené anotace navrzenych praktik).

Organizace praktik, harmonogram: Studenti budou rozdé¢leni do 4 skupin po 5

Z&cich (dano kapacitou laboratofe), a kazdy student absolvuje postupné kazdé
praktikum v takto malé skupiné, s vyjimkou praktika Katalyza, které absolvuji vSichni
Zaci spole¢né.

Kazdé praktikum bude zahrnovat teoretickou tivodni Cast, po které budou nésledovat
ukazky vlastniho méfeni s danou technikou. Pro studenty budou zpracovany pisemné
materidly (manudly) pro piipravu ke kazdému praktiku a studenti je obdrzi pted
zahgenim kurzu v podobé tisténych sbornikia. Kazdy student po absolvovéni praktika
vyplni tistény pracovni list a odevzda k vyhodnoceni. Pracovni listy vyhodnoti garant

programu praktickych cviceni.



Pro cilovou skupinu studenti budou pripravenatato laboratorni cviéeni:
e Praktické cviCeni na téma Katalyza

e *** Praktické cviCeni na téma Charakterizace nanomaterialii pro elektroniku

rastrovacim elektronovym mikroskopem Hitachi

e *** Praktické cviCeni na téma Studium katalytickych materialii a membran

rastrovacim elektronovym mikroskopem Jeol

e Praktické cviceni na téma Analyza povrchove aktivnich latek fotoelektronovou

spektroskopii (XPS)

e Praktické cviceni na téma Mikroskopie rastrovaci sondou studuje nanosvét -

metody AFM a STM mikroskopie

e Praktické cvi¢eni na téma PouZiti hmotnostni spektrometrie pro sledovani

chemickych reakci probihajicich v ionosfére Titanu
e Praktické cviceni na téma Laserovad chemie v létajicich nanolaboratorich
e Praktické cvi¢eni na téma Analyza dechu metodou SIFT-MS
e Praktické cvi¢eni na téma Poznej a 0svoj Si systém védecké prdce: myslenka-

projekt-prezentace vysledkii

Navrhovany ¢asovy harmonogram realizace, Ize dle dohody zm¢nit:

V12014, X/2014; X1/2014; X1I/2014; I ¢1 11/2015, 11T €1 IV/2015, V/2015, VI/2015):

*** Poznamka: Student absolvuje pouze jedno praktikum na elektronovém

mikroskopu, a to bud’ Hitachi nebo Jeol

Jedna se o unikatni program, nebot’ studenti budou mit moZnost pracovat pod
vedenim $pi¢kovych odbornikii oboru fyzikalni chemie a na $pi¢kové technice
(vycet a popis pristrojového vybaveni- viz popis jednotlivych praktickych cvic¢eni
nize v textu). UFCH JH je podminkach CR jedinym pracovi§tém, které v ramci
jednoho subjektu nabizi takto rozsahly program praktickych méieni zajistovany
Spi¢kovymi odborniky a p¥istrojovym vybavenim a zpracovany tak, Ze je vhodny
k zatfazeni do SVP stiedni $koly (program jiZz byl v minulosti ¢asteéng, soubor 4
praktickych méfeni, ovéfen realizaci s zaky 3. ro¢niku MSSCH z Prahy 1, podzim
2012).



Praktické cviceni na téma Katalyza

(v aktivité KA6-A.4 - Experimentdlni praktika z FCH)

Pripravili védecti pracovnici z Oddéleni struktury a dynamiky v katalyze, cviéeni povede:
Ing. Dalibor Kaucky, Ph.D.; dalibor.kaucky@jh-inst.cas.cz (¢dst 1)
a Ing. Pavel Hrabdnek, Ph.D; pavel.hrabanek@jh-inst.cas.cz (¢ast 1)

Praktické cviceni na téma katalyza zahrnuje: prezentaci obou védcd, ve které se studenti
dozvédi zdklady katalyzy a membrdnovych separacnich procest, véetné rozdéleni
katalyzdtoru,jejich vliastnosti a pouZiti, sezndmi se s pristrojovym zarizenim, které je soucdsti
vybaveni katalytickych laboratofi a sezndmi se i s postupy pripravy nékterych (zeolitickych)
katalyzdtoru a zjistovani jejich vlastnosti za pomoci dané pristrojové techniky.

Cast |

Uvod. Vsoulasné dob& naprosta vétdina
procesi a pochodl chemické technologie
vyuzivd katalyzu. Proces vedeny pomoci
katalyzatoru by byl bez néj bud nemyslitelny,
nebo by probihal pfili§ malou rychlosti, a
s malym vytézkem zadaného produktu, a/nebo
katalyzdtor pomahd uskutecnit proces pfi
prijatelnéjsi - nizsi teploté.

Co je to katalyzdtor a katalyza?

Podle definice je katalyzator latka, ktera
vstupuje do chemické reakce, ovliviiuje jeji

rychlost, urychluje nebo zpomaluje reakci, a . < 3
sama se pritom prakticky neméni. Rozdéleni katalyzy je mozné provést z nékolika hledisek: i) Jednak se
déli na homogenni a heterogenni podle toho, zda vlastni katalyticky déj probihd v jedné fazi nebo na

rozhrani fazi.

ii)Dale se z pohledu typu katalyzatoru na katalyzu na kovech jako na materidlech vodivych, nebo na

oxidech kovu at uZ polovodivych, naptiklad na spinelech, ¢i oxidech-isolatorech, kde muize jit o latky
s kyselymi vlastnostmi, napfiklad oxid kifemicity (kfemelina), oxid hlinity (alumina) a/nebo o aktivni faze
kovové ¢i oxidické nanesené na poréznim nosici napriklad kfemeliné, aluminé, MgO, TiO,, ZrO,, apod., a
miZe jit i o sloZité-komplexni katalyzatory jejichZ podstatou jsou hlinitokfemicitany se slozitou mfizkou,
molekulova sita, zeolity, apod.



iii) Z pohledu aplikaci miZe byt popisovana katalyza priimyslova, jez byla historicky pojmenovavana jako

proces kontaktni, viz. napt. kontaktni zplsob vyroby kyseliny sirové. V obecnéjsim pohledu jsou dnes do
tohoto oboru zahrnovany takové druhy jev(, které se studuji teprve v moderni dobé&, napfriklad
fotokatalyza. V nejobecnéjSim pohledu katalyza souvisi se samou podstatou Zivota, jde o tzv.
biokatalyzu, napfiklad fotosyntézu, enzymatickou katalyzu, nebo procesy pfi vyuziti kysliku tkanémi
(cytochromy) ¢i vyuzivani energie v organismech (ADP-ATP).

Priklady primyslové aplikovanych katalytickych pochodd :

Priklad : Technologie : Katalyzator :
Syntéza kyseliny sirové Kontaktni zplsob V,0;

Syntéza ¢pavku Haber-Bosh proces Fe,05/ Al,O4
Syntéza kyseliny dusi¢né Ostwalduv proces Pt-Rh sitka
Hydrogenacni reakce Ztuzovani tukd Pd,Ni / Al,O4
Isomerizaéni reakce Vyroba paliv Pt,Cl / Al,O5 / SiO,
Automobilové katalyzatory Eliminace $kodlivin Pt,Rh / Al,O5 / SiO,

Jak jsou katalyzator a katalyza v laboratori studovdny?
Experimentalni technika pouzivana v katalyze je nasledujici:

Katalyticka aparatura v niz se provadi reakce na pevném katalyzatoru sestdva ze 3 casti : z ¢asti pro
pfipravu reakcni smési (mixazni ¢ast), z vlastniho katalytického reaktoru (rizné typy reaktor(), v nichz
je umistén pevny (praskovy nebo granulovany) katalyzator na loZi — frité nebo mfiZce a z ¢asti analytické
zde se uplatriuji metody analytické chemie : chromatografie (plynova, kapalinova), hmotnostni
spektroskopie, jednoucelové ,on-line” analyzatory (pracujici na principech chemiluminiscence, IR-

absorpce, apod.).

Katalyticky reaktor :
Napt. U-reaktor, pratocny..

Pfiprava reakéni smési :
Pratokoméry, mikrocerpadla..

Analyticka ¢ast :
Plyn. chromatografie, apod.
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Obrazek 1. Schema popisujici nejbéznéjsi usporadani katalytického experimentu. (Praktickd konstrukce -

viz. téZ obrdzek v tvodu na strané 1).




Jak jsou katalyzdtor a katalyza charakterizovdny?

Vyzkum v katalyze je zaméren na porozuméni katalytickému déji. Nalézaji zde uplatnéni moderni
metody chemického a fyzikdlniho vyzkumu : mikroskopické metody, méreni velikosti ¢astic a mérného
povrchu, spektroskopické metody, spektroskopie v oblasti infracerveného zateni, spektroskopie v oblasti
viditelného a ultrafialového zareni, v oblasti rontgenova a gamma zafeni, metody magnetické
rezonance, pfi studiu mechanismu a kinetiky pak zejména rlizna usporadani hmotnostni spektroskopie,
ve spojeni s isotopy stabilnimi i nestabilnimi, difrakéni metody pro studium struktury, a v posledni dobé
rovnéz moderni metody vyuzZivajici urychlovace ¢astic — napt. synchrotron, pak se jedna o metody:
EXAFS, XANES, apod.

Co je cilem vyzkumu katalyzdatoru?

Cilem méfreni v laboratofi je aktivita katakyzatoru, umoZnujici posouzeni katalyzatoru, a jeho srovnani
s jinymi katalyzatory. Pfi méreni je obvykle primarnim vysledkem konverze, z niz Ize nasledné spocitat
reakéni rychlost, tedy mnozstvi molekul dané latky preménéné katalyzatorem za casovou jednotku, jeji
zavislosti na teploté - aktivacni energii, zavislost na koncentraci reaktantll a detailni kineticky popis
procesu, véetné jeho mechanismu. Dllezitym parametrem je selektivita - mira jakou katalyzator
poskytuje produkty Zadané, a produkty nezddouci. Cilem vyzkumu je nalézani cest vedoucich k aktivnim
a selektivnim katalyzdtorlm, s dostatecnou Zivotnosti, tedy vesmés i faktory ekonomické.

S ¢im se setkame v laboratorich katalytického vyzkumu.

V ramci Ulohy Katalyza se studenti seznami se zdkladnimi pojmy, s nimiZ se Ize setkat pti studiu katalyzy,
metodami studia pouzivanymi vtomto oboru, jez mohou byt dokumentovany priklady, s pouZzitim
vysledkll dosazenych na tomto Ustavu v uplynulych letech. Bude nasledovat praktickd ¢ast, formou
exkurze, kde se Ucastnici seznami s teorii a technikou adsorpce a teorii a mérenim diflize a membran.

Pristrojové vybaveni laboratori, se kterym jsou studenti v ramci praktického cviceni seznameni:

plynové a kapalinové chromatografy; UV-Vis a infracervené (IC) spektrometry; rentgen Bruker,
kinetické aparatury na testovani aktivity a selektivity pripravenych katalyzator(; aparatura MEMFIS -
unikatni aparatura domaci konstrukce slouZici ke studiu transportnich déji a reakcnich procesd v
anorganickych membranach; adsorpéni aparatury; porosimetry; NO/NOx chemoluminiscenéni
analyzator; autoklavy.

Celkovy seznam*** pFistrojového vybaveni katalytickych laboratofi UFCH JH (v anglické verzi) je prilohou
tohoto dokumentu.
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Obrazek 2. Pfiklady nejéastéjsich forem heterogennich katalyzatord pouZivanych v praxi.

Zaveér:

Katalyza je unikdtni obor fyzikdalni chemie, s dlouhou historii, spojujici zakladni vyzkum se Sirokym
polem aplikaci, a to od procesii primyslové vyroby, paliv a petrochemie aZ k primyslu
automobilovému. Md nesporné neobycejny potencidal do budoucna. Lze jen stéZi odhadnout dalsi
cesty, jimiZ se bude ubirat, ¢i jakych objevii zde bude dosaZeno. V soucasné dobé se rozviji napfr.
fotokatalyza, elektrochemické urychlovdni katalytickych reakci, ¢i nanokatalyza.

Doporucend literatura k dalSimu studiu:

Milos Kraus: Katalyzdtory kolem nds, Academia 1982;
Jean Eugene Germain: Heterogenni katalyza, SNTL 1962.



Cast 1l: Vyvoj mikroporéznich materialt (zeolity) a kompozitnich membran

Membranové separacni procesy v poslednich letech ziskaly
na vyznamu a objevuji se alternativni separacni postupy
v procesech, které byly pokladany donedavna za klasické, a
které v dusledku dlouholetého vyvoje byly dovedeny ke
znac¢nému stupni technické dokonalosti. Vzhledem k novym
moznostem, které otvira oblast permselektivnich separacnich
membran se tento obor velmi rychle rozviji. Vzhledem
ktomuto rychlému rozvoji je pocet pouZivanych
membranovych materidld znacny a vyrobni technologie
nékterych membran jsou svoji ndrocnosti podobné
technologiim integrovanych obvodu.

Membranova technologie

Davody pro pouZiti membran v heterogenni katalyze nebo-li obecné ve vsech reagujicich systémech:

1. Prekondni termodynamickych omezeni v pfipadé vratnych reakci selektivnim
odstranovanim produktt z reakéni smési.
2. ZvySenim selektivity v pfipadé paralelné nebo nasledné probihajicich reakci
odstranénim meziprodukt nebo oddélenim vstupu reaktanta.
3. SniZeni odporu pro pfenos hmoty ve vicefazovych reakcnich soustavach (kapalina-
plyn).
4. Snadnéjsi kontrola prenosu tepla v pfipadé silné exotermnich procest.
Velky vyznam nabyvaji membranové reaktory u nichz lze selektivné odstranovat reakéni produkty, fizené
davkovat reaktanty a zaroven délit produkty reakce v integrovaném membranovém separdtoru. Velmi
vyhodné je spojeni endotermniho a exotermniho procesu s pfenosem tepla.

Separaéni membrdnové procesy doznaly rozvoje od 40. let, kdy byla zavedena technologie separace
(obohacovani) isotopl uranu na mesoporéznich keramickych (a-Al,0;) membranach. Vyznamné je
zhotoveni prvni dialyzacni umélé ledviny v roce 1944. Mezi membranové separacni procesy se rfadi
mikrofiltrace, ultrafiltrace, separace plyn(, reversni osmodza, dialyza a elektrodialyza.

Efektivnost téchto procest zdavisi na vlastnostech a strukture pouZitych membran. Anorganické
membrany jsou pouzivany zejména pro jejich dobré mechanické vlastnosti, odolnost vici vysokym
teplotdm a tlakim a téZ chemickou stabilitu v agresivnim prostiedi (kyseliny, zasady, organicka
rozpoustédla).

Zeolity

Zeolity jsou krystalické hlinitokfemicitany (alumosilikaty), jejichz chemické
sloZeni popisuje souhrnny vzorec Me,;,0.Al,05.mSi0,.zH,0 kde n je
oxidagni ¢&islo kationtu Me™ a m-modul zeolitu. Zakladni strukturni
jednotkou vsech zeolitll jsou tetraedry AlO, a SiO,, které se rlznymi
zpUsoby spojuji a vytvareji pestrou paletu zeolitovych struktur s dutinami a
kanalky. Rychlé rozsifeni zeolitovych materidld v pramyslovych
katalytickych a adsorpcnich procesech je zcela ojedinélé a nema v moderni
historii obdobu. Zeolity se dnes hojné pouZivaji pfi vyrobé paliv a ponékud
Zeolit MFI pomaleji pronikaji do vyrob specidlnich chemikalii. Pro jejich rozsahlé vyuziti
je velmi dulezitd jejich moznost vytvareni dutin a kanalk( o jednotné a




nastavitelné velikosti. Zeolity je moZno charakterizovat rentgenovou difrakci, rastrovaci elektronovou
mikroskopii (SEM), infracervenou spektroskopii, adsorpci n-heptanu, cyklohexanonu a vody.

Zeolitické membrdny

s Je dobfe znamo, Ze zeolitické membrany maji znacné moznosti pro
pramyslové aplikace pfi separaci produktll u chemickych syntéz a snizeni
imisi. Zeolitické membrany mohou byt pouzivany pfi vysokych teplotach pro
| separaci smési blizkych jejich bodu varu azeotropl i izomerd. Tvarova
R selektivita a chovani molekulovych sit mze byt vyuZivdno pro selektivni
{ separaci molekul. Navic jsou zajimavé technologie pro oddéleni CO, ze
3 zemniho plynu a pri pfipravé syntézni smési pro vyrobu amoniaku.
Zeolit MFI memréna Zeolitické membrany mohou byt také pouZivany v rlznorodosti pfi

minimalizaci odpadnich a regeneracnich rozpoustédel. Technologie
vyuZzivajici zeolitickych membran mohou byt uzivany pro separaci béznych primyslovych rozpoustédel
jako je napf. aceton, toluen a trichléretylén z vytékajicich odpadnich vodnich tokd. Hydrofilni zeoliticka
membrana odvozena z NaA byla Uspésné obchodné vyuZita pro dehydrataci etanolu a jako vysouseci
rozpoustédlo.

Membrdnové reaktory

V poslednich letech jsou zkoumany mozZnosti pouziti membranovych reaktori pro rdzné reakéni
systémy. Vyznamny vzestup v selektivité produktu a vynosu byl popsan u hydrogenace, dehydrogenace
a u selektivnich oxidacnich reakci. V soucasné dobé je vykon membranového reaktoru pouze omezen
vlastnostmi materidlu pro pFipravu membran. Uspé$néjsimi syntézami zeolitickych membran je
dosazeno zvétseni ucinnosti membranovych reaktord. Dehydrogenace isobutanu ma v soucasné dobé
velky vyznam v souvislosti s rostouci poptavkou po isobutenu jako meziproduktu pro vyrobu
tercidlnihobutylmethyléteru (MTBE), ktery zvysSuje oktanové Cislo u benzinu.

Difuze v poréznim prostredi

Transport v neporéznich hustych membrandch je vétSinou diskutovan jako difuze v kapalné nebo
zbobtnalé fazi membrdany, kde hnaci silou je gradient chemického potencidlu. Transportni vlastnosti jsou
vsak Casto uréovany tepelnym zpracovanim a dalSimi vlivy v prabéhu pfipravy.

Porézni membrany se odlisuji od neporéznich vytvofenim vzajemné propojenych volnych objem, které
pak vytvofi transportni cesty separacniho procesu. V zavislosti na jejich velikosti, event. na interakcich v
transportnich koridorech membrany probihd transport jako proces konvencni, difuzni nebo jejich
kombinace. Porézni membrany jsou bud symetrické, nebo asymetrické podle toho, zda porézni struktura
je jednotna v celém priarezu membrany nebo zda se velikost pérl plynule méni.

Vyznam transportnich jevl v poréznich latkach vyplyva z mnozZstvi technickych aplikaci, pfi kterych tyto
jevy hraji rozhodujici uUlohu. Jde predevsim o separaéni membranové procesy a dale o katalytické a
elektrochemické procesy. Difuze v poréznim prostfedi zavisi na vlastnostech porézniho materidlu -
velikosti a tvaru pérd, chemickém sloZeni pevné faze, atd.



*** Priloha:

Seznam pfistrojt, kterymi jsou vybaveny katalytické laboratore UFCH JH:

e gas chromatographs with GC-FID, TCD, MSD (HP 5890, HP 6890, HP 5971A, HP 6850,
Finnigan 9001)

o diffractometer Bruker D8 (Bruker AXS, USA)

e FTIR spectrometers Nicolet MX1, Nicolet Protégé 460, Nicolet Magna 550 with high
temperature cellsand M S gas analysis, Nicolet Avatar 320 with diffuse reflectance accessory

e FT-IR spectrometer Nexus 670 with in-situ high temperature cell

e UV-Vis-NIR spectrometer Perkin EImer Lambda 19 with reflectance attachment and Harrick
high temperature cell

GC-MS spectrometer (Agilent technol ogies, Germany)

guadrupol e mass spectrometers (QMA 125, QMG 421C, QMG 420)

ESR spectrometer (ERS-220 DAW)

AMI-200 catalyst characterization system (Raczek Analysentechnik, Germany)
AvaSpec-2048FT Fast Trigger Fiber Optic Spectrometer (Avantes, Netherlands)

NO/NOx chemoluminescence anayzers (VAMET, CR)

Advance Optima analytical system for N20 (Hartmann & Brown, Germany)

high-low pressure IR reactor (In-Situ Research Instruments, USA)

scanning electron microscope Jeol JSM-5500 LV

Accusorb Micromeritics sorptometer

Autoclaves (Berghof Germany)

adsorption apparatus ASAP 2010 (Micromeritics, USA)

Adsorption Apparatus ASAP2020 (Micromeritics, USA)

Analyzer Advanced Optima 200/Limas 11HW (ABB, Germany)

high speed water sorption apparatus Hydrosorb 1000 (Quantochrom, USA)

surface area and porosity analyzer (SY-LAB, Austria)

super critical point dryer (Tousimis, USA)

SCD 050 sputterset (BAL-TEC, Liechtenstein)

dry box (mBraun, USA)

Universal apparatus of in-house construction for studies of transport and reaction processesin
inorganic membranes

e UV-Vis-NIR spectrometer Perkin EImer Lambda 950 with spectralon and gold

inegration spheres for diffuse-reflectance measurements and Harrick through-flow high
temperature cell

e Bruker Avance 500 MHz WB spectrometer with 4 and 2.5 mm 2R and 4 mm 3R probes
(Joint Laboratory of Solid State NMR of Institute of Maceomolecular Chemistry AV CR v.v.i.
and J. Heyrovsky Institute of Physical Chemistry AV CR v.v.i.)



Praktické cviCeni na téma Studium katalytickych
materialu a membran rastrovacim elektronovym

mikroskopem Jeol
( v aktivité KA6-A.4 - Experimentalni praktika z FCH)

Praktické cvi€eni pripravil a povede RNDr. Libor Brabec, CSc,

V rdmci praktika budou studenti seznameni se zaméfenim vyzkumu v laboratofi
vybavené elektronovym mikroskopem Jeol, s principem méfeni a budou také studovat
nékteré pfipravené katalytické materialy elektronovy mikroskopem.

Zameéreni laboratore:

Vizualni charakterizace mikroporéznich materiall - zeolitd (hlinitokfemicitany
s definovanou siti pért o priméru 0,5-1,5 nm) ve formé krystalickych praskd nebo
polykrystalickych vrstev-membran. Sledovany jsou tvary a velikosti krystald a zplUsob
jejich usporadani ve vrstvach. Vnitfini morfologie vrstev nebo slozenych krystall je
studovana spojenim mikroskopie s leptanim vzorkl(, pfi némz leptaci Cinidlo (HF)
specificky pronika do nitra objektd.

Snimkovani vybrust makroporéznich materiala (Al,O3, porézni ocel) nebo polymernich
vrstev s mikro¢asticemi. Z vétSiho poc¢tu snimkl Ize stochastickou rekonstrukci ziskat
trojrozmérnou repliku pfislusného materialu.

Studium zeolitickych nebo polymernich vrstev, pfipravenych elektroforetickou depozici
Castic ze suspenzi.

Pristrojové vybaveni:

K dispozici je Fadkovaci elektronovy mikroskop JEOL JSM-5500LV z roku 2001.
Kinetickou energii elektronl Ize nastavit v rozmezi 1-30 keV (urychlovaci napéti ¢ini 1-30
kV). Detekci sekundarnich elektronu Ize dosahnout zvétseni 100.000x s rozliSenim cca
10 nm. Pro vétsi kontrast ploSek obsahujicich atomy leh¢i &i t€Z8i nez okoli I1ze s vyhodou
uzit detektoru zpétné odrazenych elektront (do zvétSeni cca 10.000x). Polohu vzorku ve
vakuové komofe Ize ménit s pfesnosti 0,001 mm pomoci automatizovanych
mikrometrickych Sroubd. Pismena LV znaéi moznost ,Low Vacuum®: nizké vakuum je
vhodné k prohlizeni vzorkd obsahujicich vodu (vzorky biologické), nebot je zpomaleno
jeji vyparovani. Zbytkovy plyn s molekulami vody navic odvadi naboj s povrchu
nevodivych vzork(. Odvod naboje vSak obvykle zajiStuje tenka vrstvicka platiny,
nanesena na vzorek naprasovackou BAL-TEC SCD 050.

Princip fadkovaci elektronové mikroskopie:

Potifebna draha elektronového paprsku je podminéna vakuem (10 Pa). V hlavici tubusu
elektrony emituji ze Zhaveného vldkna (W), jsou urychleny silnym elektrickym polem a
soustfedény do uzkého svazku clonkami a elektromagnetickou optikou. Poté dopada
paprsek elektront na vzorek, umistény ve vakuové komore. Pomoci skenovaci civky se
paprsek pohybuje postupné po rfadcich ve vymezené obdélnikové ploSce.

Detegovany jsou obvykle nikoli odrazené primarni elektrony, ale nizkoenergetické
elektrony sekundarni, primarnimi elektrony z povrchu vzorku vyrazené. Zkoumany povrch
tak lze zobrazit mnohem podrobnéji. Intenzita signalu se pfi fadkovani méni podle
riznorodosti povrchu (vystupky, prohlubné, sklon mikroploch vuéi detektoru).



RNDr. Libor Brabec, CSc. (1960)

V letech 1979-1984 studoval na Prirodovédecké fakulté University Karlovy (obor

fyzikalni chemie). Diplomova i disertaéni prace vypracovény v Ustavu fyzikélni chemie a

elektrochemie J. Heyrovského (Skolitelé: V. Hanus, F. TureCek, Z. Herman). Obé

pojednavaji o rozpadu molekularnich utvart, energeticky nabuzenych ionizaci ndrazem

elektronu, popf. srazkou ionizované a neutralni molekuly.

Roku 1992 se preorientoval na rutinni vyuziti hmotnostni spektrometrie pri sledovani
produktl reakci katalyzovanych zeolity (hlinitokfemicitany s definovanou siti mikropoért).
Zabyval se rovnéz pripravou karbonylovych komplext platiny v zeolitech (tzv. stavba lodi
v lahvi). Od roku 2001 pracuje s Fadkovacim elektronovym mikroskopem. Studuje krystaly
zeolitd nebo jejich polykrystalické vrstvy (membrany). Ke zjiStovani jejich vnitini
morfologie pfispél leptanim kyselinou fluorovodikovou. K nékterym méfenim vyuZiva
novy pfistroj dynamického rozptylu svétla k méreni velikosti castic a jejich
elektrokinetického potencialu v suspenzich. Je védcem v oddéleni struktury a dynamiky
v katalyze a podili se na rfeSeni projekti jak zakladniho, tak aplikovaného vyzkumu.
V popularizaénim a vzdélavacim tymu UFCH JH pracuje se studenty VS a SS a
pfedstavuje jim praci s elektronovym mikroskopem. Prednasel a lektoroval praktické
ukazky méreni ve své laboratofi napf. na letni Skole Nano2008, zimni Skole Nano2010 a
v listopadu 2012 ved! praktika pro SS ze 3. a 4. roéniku MSSCH z Prahy v projektu
LPfiprava odbornik( pro 21. stoleti - moderni technologie ve vyuce chemie”.

Patii mezi spolehlivé a zdatné popularizatory této Siroce uZivané metody studia

nanosvéta.



Praktické cviCceni na téma Mikroskopie rastrovaci
sondou studuje nanosvét - metody AFM a STM

mikroskopie
( v aktivité KA6-A.4 - Experimentalni praktika z FCH)

Praktické cvi¢eni pripravil a povede Ing. Pavel Janda, CSc.

V rdmci praktika budou studenti seznameni se zaméfenim vyzkumu v laboratofi
mikroskopie rastrovaci sondou, vybavené mikroskopy AFM a STM, s principem této
metody a budou také studovat nékteré pfipravené nanomaterialy uvedenymi
mikroskopy.

Skupina metod nazyvanych souhrnné& mikroskopie rastrovaci sondou zahrnuje vedle
vlastni mikroskopie i ¢etné techniky analyzy povrchu. Nad zkoumanym povrchem se
pohybuje mikrosonda, ktera snima nejen jeho topografii nebo fyzikalné-chemické
vlastnosti (napfiklad elektrickou vodivost, magnetické vlastnosti a teplotu), ale muze
detekovat i pfitomnost funkénich skupin nékterych molekul. RozliSovaci schopnost
técghto technik mize dosahovat az molekularni ¢i atomarni urovné (zvétSeni radovée
10°x).

Zameéreni laboratofre:
Laboratof mikroskopie rastrovaci sondou se v ramci Oddéleni elektrochemickych
materiall zabyva charakterizaci nanostrukturovanych materiall metodami mikroskopie
atomarnich sil (AFM), tunelové mikroskopie (STM) a metodami odvozenymi (tunelova
spektroskopie, silovA spektroskopie) pouzivanymi in situ v kombinaci s
elektrochemickymi metodami. Cilem je nalezeni vztahu mezi uspofadanim
(nanostrukturou) mezifazi a prib&hem reakce pfenosu naboje. Tézistém nasi prace jsou
nasledujici systémy:
e soubory metalickych a metaloxidovych nanocastic imobilizovanych na
monokrystalickych substratech, jejich charakterizace mikroskopii AFM/STM ex situ
a in situ v podminkach reakce pfenosu naboje (s pouzitim elektrochemické
mikroskopie EC AFM/STM a SECM) s dlrazem na specifické fyzikalné chemické
vlastnosti téchto nanostruktur. Cilem je optimalizace jejich vlastnosti pro vyuZiti v
(elektro)katalyze, zdrojich proudu, mikroelektronice a senzorech.
e uhlikové nanostruktury — fulereny, nanotrubky, grafen v reakcich pfenosu naboje
e oxidické polovodi¢e na bazi TiO2, vliv nanostruktury, dopovani a senzibilizace na
konverzni ucCinnost ve fotoelektrochemickém (Gratzelové) solarnim Clanku,
kombinaci metod EC STM/AFM a tunelové spektroskopie
e cilené syntetizované ftalocyaninové a porfyrinové derivaty (spoluprace s Tohoku
University, Japonsko) — (spektro)elektrochemické vlastnosti a charakterizace - pro
vyuziti jako senzibilizatori, v (elektro)katalyze, zdrojich proudu a senzorové
technice

Pristrojové vybaveni, princip pouzitych metod:

Dva mikroskopy rastrovaci sondou (Topometrix TMX 2010 a NanoScope llla Multimode,
Veeco) umoziujici zobrazeni povrchl pevnych latek v rozsahu zvétSeni 1000x az
presahujici 60 000 000x s rozliSenim dosahujicim molekularni resp. atomarni urovné.
Mikroskopy vyuZivaji zakladnich technik - tunelové mikroskopie (STM) v oblastech
pikoampérovych az nanoampérovych tunelovych proudu, elektrochemické mikroskopie
(SECM) a mikroskopie atomarnich sil (AFM) v kontaktnim, semikontaktnim a v rezimu



laterarnich sil. Tato kombinace dovoluje studium latek rlznych fyzikalné-chemickych
vlastnosti: od izolantl po vodice; od gelovitych az po tvrdé povrchy, na vzduchu i pod
kapalinou. Vzhledem k propojeni mikroskopu s Ctyfelektrodovym potenciostatem, je téz
mozné sledovani (elektro)chemickych déji in-situ tj. v prostfedi (elektro)chemického
experimentu. Uvedené pfistrojové vybaveni a vyhodnocovaci software umozriuje ziskat
nejen topografické zobrazeni povrchu s kétovanim ve vSech tfech osach (napf. drsnost,
velikost a vySka zrn ), ale i fyzikalné-chemické informace (lokalni elektricka vodivost,
pritomnost funkénich skupin apod.).

Ing.Pavel Janda, CSc. (1952)

Vystudoval fyzikalni a analytickou chemii na Vysoké Skole chemicko-technologické
v Praze (1977) a ziskal doktorat ve fyzikalni chemii (1983). V UFCH JH pracuje jako
vedouci laboratofe mikroskopie rastrovaci sondou. V oboru, ktery studoval i na
zahranicnich stazich (Univerzita v Torontu 1986-7 a 1990-1 a nékolik studijnich pobytt
v IFW v Drazdanech v 90.letech), neni Zadnym novackem, ale uznavanou osobnosti
(8len Rady Ceské mikroskopické spoleénosti, autor vice nez 50 praci v renomovanych
zahranicnich Casopisech, nékolika kapitol v knihach a 1 patentu), ktera re$i vilastni
grantové projekty ¢i je ¢lenem tuzemskych a mezinarodnich tymd. Oborem jeho
védeckého zajmu je: mikroskopie rastrovaci sondou (AFM, STM) v kapalinach a
elektrolytech - reakce pfenosu naboje na nanostrukturach: nanoporézni TiO, pro konverzi
solarni energie; fullereny; nanotrubice a metalické nanocastice pro katalyzu a ukladani
naboje. Jeho lidskym zajmem, ktery dnes a denné naplriuje, je vychovavat pokracovatele,
a tak v jeho laboratofi neustale pracuji spolecné bakalari, diplomanti, PGS studenti a sem
tam i néjaky ten SS stazista. O studiu nanoobjekti metodami mikroskopie rastrovaci
sondou prednasi jak na vysokych Skolach a univerzitach, tak na Skolach stfednich. Do
projektu Oteviena véda byl zapojen jiz v jeho pocatcich (2005-2007) lektorovanim jedné
Staze a potom nasledné v projektu Oteviena véda pedagogim prednasel ucitelim fyziky
(kurz v Novych Hradech 2011). Vysledky své prace spole¢né s kolegy Liborem Brabcem
a Janem PISkem popularizoval napriklad i prezentaci snimku pofizenych na svym
mikroskopech na vystavé fotografii ,Nanosvét o¢ima mikroskop(“ (3 vystavy v Praze
v letech 2008-2010, Olomouc 2011, Jihlava 2012). V ramci tymu UFCH JH v projektu TFi
nastroje prednasel a lektoroval praktické ukazky méreni ve své laboratori na Letni Skole
spektroskopie 2004, Letni Skole Nano2008, zimni Skole Nano2010 a v listopadu 2012
ved| praktika pro SS ze 3. a 4. roéniku MSSCH z Prahy v projektu ,Pfiprava odbornik(i
pro 21. stoleti - moderni technologie ve vyuce chemie®. | on ma jiz nékolik let v tymu
popularizatort UFCH JH své misto.



Praktické cviceni na téma Analyza povrchoveé
aktivnich latek fotoelektronovou spektroskopii
(XPS)

(v aktivité KA6-A.4 - Experimentalni praktika z FCH)

Praktické cvi€eni pripravil a povede Ing. Jan PlSek, Ph.D.

V ramci praktika budou studenti seznameni se zamérenim vyzkumu v laboratori
fotoelektronové spektroskopie, seznami se s principem této metody a budou také
studovat nékteré pripravené vzorky (nanomaterialy) pfistojem ESCA 3Mk Il ¢i ESCA
310.

Zameéreni laboratore:

Spektrometry v laboratofi fotoelektronové spektroskopie jsou dnes vyuzivany
predev§im ke studiu nanostrukturnich materiald a povrchl materialll pro nahrady
biologickych tkani. Dale se Centrum zabyva detailnim studiem nanocastic zlata a
bimetalickych povrchl z hlediska mozZnosti jejich vyuziti v heterogennich katalytickych a
elektrokatalytickych reakcich. Kromé studia klastri zlata deponovanych na nosicich se
zabyva rovnéz studiem koloidnich zlatych &astic a modifikovanych zlatych filmu, u
kterych |ze pfedpokladat aplikace v biologickych a technickych védach. Pro praktické
vyuziti dulezitou tématikou, na jejimz feSeni se Centrum podili, je studium povrchovych
modifikaci polymernich materiall z hlediska zlepSeni jejich biokompatibility. Rada
dalSich studii je provadéna ve spolupraci s jinymi ustavy Akademie véd (laserova
chemie, fotochemie, geochemie) a vysokymi Skolami; &ast pracovni kapacity je
vénovana feSeni problému aplikovaného vyzkumu (oxidace, koroze).

Princip metody:

Dulezitou vlastnosti nanostrukturnich materialG je pfitomnost tzv. rozmérového efektu.
V disledku tohoto efektu zména rozmérl studovaného objektu zpusobi zménu jeho
fyzikalnich a chemickych vlastnosti, které mohou byt podstatné odlisné od vlastnosti
stejného materidlu s makroskopickymi rozméry. Tyto vlastnosti Uzce souvisi s
elektronovou strukturou, kterou lze urCit pomoci metod elektronové spektroskopie.
Metody elektronové spektroskopie jsou pro svoji universalnost, nedestruktivnost a
produktivitu nezastupitelné pfi studiu nanostrukturnich materiald.

Jak vyplyva z jejich nazvu, zdrojem informaci o studovaném materialu jsou elektrony,
které jsou z ného emitovany. Zakladni usporadani metod elektronové spektroskopie se
skladad z monoenergetického zdroje primarnich budicich &astic, analyzatoru energii
elektronll a detektoru. Zplisob buzeni elektrontd obvykle slouzi k rozdéleni jednotlivych
elektronovych spektroskopii. NejrozsifenéjSi z nich je metoda XPS (X-ray Photoelectron
Spectroscopy), kde jsou elektrony buzeny rentgenovym zafenim. Tloustka vrstvy
analyzované touto metodou je dana unikovou hloubkou emitovanych elektronu a Cini
v zavislosti na chemickém sloZzeni studovaného materialu 1-5 nm, jedna se tedy o
povrchové selektivni metodu. Dosahované lateralni rozliSeni je nékolik um. Zakladni
informace, které tato metoda poskytuje, jsou identifikace prvkd pfitomnych ve zkoumané
oblasti vzorku, zplsob jejich chemické vazby a elektronova struktura povrchovych
vrstev. Ziskané informace dovoluji identifikovat nékteré nanostruktury na povrchu
vzorku.



Pristrojové vybaveni:

Laboratof je vybavena elektronovym spektrometrem ESCA 310 (Gammadata Scienta,
Svédsko) umozfiujicim méfit spektra elektrond s velkym rozlisenim. K excitaci elektrond
je pouzito intenzivni zafeni AlKhv = 1486.6 eV), produko¥arotujici anodou
specialni ultravysokovakuové konstrukce a monochromatizované sedmi toroidalné
ohnutymi kfemennymi krystaly (polomér Rowlandovy kruznice 65 cm). K analyze
elektrond je pouZit hemisféricky deflekéni elektrostaticky analyzator a k detekci
elektronl dvourozmérny multidetektor. Spektrometr Ize provozovat v transmisnim,
angularnim a zobrazovacim rezimu. Komory spektrometru jsou Cerpany
turbomolekularnimi a iontovymi vyvévami na vakuum 10-10 mbar. Pfistroj je dale
vybaven iontovymi a elektronovymi tryskami, pocitaCem fizenym manipulatorem s péti
stupni volnosti a mikrovahou s kfemennym krystalem.

Dale je laboratof vybavena standardnim elektronovym spektrometrem ESCA 3 Mk Il
(VG Scientific, Anglie) ktery umoziuje kromé& spekter excitovanych mékkym
rentgenovym zafenim méfit i spektra excitovana UV zafenim s energii fotont od 20 do
41 eV, spektra Augerovych elektronl excitovanych fotony a elektrony a studovat slozeni
plynné faze (napf. pfi zahfivani vzorkd nebo jejich interakci s vybranymi plyny) metodou
hmotnostni spektrometrie.

Ing. Jan PISek, Ph.D. (1972)

Po ukonceni studia na Gymnaziu v Nachodé absolvoval Fakultu jadernou a fyzikalné
inzenyrskou CVUT v Praze (obor: Fyzikalni inZzenyrstvi - fyzika pevnych latek, 1995). Na
téZze vysoké Skole absolvoval ipostgradualni studium, které v roce 2001 ukondil
disertacni praci na téma: ,Studium tunelovani elektront vrstevnatymi strukturami kov-
oxid-kov metodou autoemisni mikroskopie“. Od roku 2001 pracuje jako védecky
pracovnik v Oddéleni spektroskopie se zaméfenim na chemii a fyziku povrchu
vicesloZkovych systémi. V soucasnosti je c¢len tymu Centra fotoelektronové
spektroskopie, které se z Oddéleni Spektroskopie vydélilo. Je autorem vice nez dvacitky
praci v recenzovanych casopisech a obdobného poctu prispévkd na mezinarodnich
konferencich.

Predné&si a lektoruje prakticka méfeni ve své laboratofi nékolikrat v roce pro VS a PGS
studenty z FJFI CVUT, FCHI VSCHT a P#F UK. V rémci tymu UFCH JH TFi néstroje se
zapojil i do Letni Skoly spektroskopie 2004, Letni Skoly Nano2008 a zimni Skoly
Nano2010. Pravidelné predstavuje vysledky badani Centra pfi Dnech otevienych dvefi
a dalSich programech pro studenty organizovanych v UFCH JH v pribéhu roku. Metoda
XPS tak, jak ji popularizuje Jan PlSek, patii nezastupitelné do mozaiky modernich
metod fyzikalni chemie prezentovanych zajemcim o studium pfirodnich véd.



Praktické cviceni na téma Charakterizace
nanomaterialll pro elektroniku rastrovacim

elektronovym mikroskopem Hitachi
( v aktivité KA6-A.4 - Experimentalni praktika z FCH)

Praktické cviceni pripravil a povede Mgr. Milan BouSa

V rdmci praktika budou studenti seznameni se zaméfenim vyzkumu v laboratofi
vybavené elektronovym mikroskopem Hltachi, s principem méfeni a budou také
studovat nékteré pfipravené uhlikaté nanomaterialy elektronovym mikroskopem.

Zameéreni laboratore:

V ramci Oddéleni elektrochemickych procesu se laboratof s mikroskopem Hitachi zabyva
prevazné studiem rozméru, tvaru, chemického slozeni a struktury nanocastic zajimavych
z hlediska jejich pouziti v katalyze. Universalnost popsaného vybaveni umoziuje
spolupraci i s pracovisti zcela odliSnych obort (elektrotechnicky pramysl, geologie,
archeologie).

Pristrojové vybaveni:

V laboratofi se pracuje s rastrovacim elektronovym mikroskopem S 4800 (Hitachi,
Japonsko), vybavenym dvéma detektory SE s moZnosti detekce BSE. Dale je vybaven
kamerou pro zaznam difrakénich obrazcu BSE (HKL, Dansko) a detektorem RTG zareni
s polovodiCovym spektrometrem (Noran, USA). Takto vybaveny mikroskop tedy slouzi
nejen k pofizovani obrazku ve vysokém rozliSeni, ale je to i mocny analyticky nastroj.
RozliSovaci schopnost mikroskopu zavisi pfedevsim na vinové délce pouzitého zareni.

Princip fadkovaci elektronové mikroskopie:

V elektronovém mikroskopu se k zobrazovani vyuziva svazku urychlenych elektrond.
Vinovou délku A Ize elektronim pfisoudit pomoci de Broglieho vztahu A = h/mv. Pfi
urychlovacim napéti 20 kV pfislusi elektronim vinova délka 0,0086 nm. Oproti optickému
mikroskopu vidime moznost zlep$eni rozliSovaci schopnosti o nékolik fadu. Vyzaduje to
ovSem vakuovou aparaturu, protoze elektrony jsou v plynech rozptylovdny mnohem vice
nez fotony.

V rastrovacim mikroskopu je rozliSovaci schopnost dana také primérem svazku
elektrond. Ukolem elektronové optiky je pravé dosazeni co nejmensiho priiméru pfi
zachovani co nejvyssi intenzity. Urychlené elektrony vyvolaji po dopadu na vzorek rlizné
druhy odezev. Sekundarni elektrony (SE) vznikaji v tésné blizkosti dopadu svazku a
vétSim objemu vzorku a rozliSovaci schopnost je umérné mensi. Mnozstvi odrazenych
elektront (BSE) je vice zavislé na slozeni vzorku. Kromé& toho BSE v krystalickém
materialu difraktuji a vzniklé obrazce (Kikuchiho linie) poskytuji krystalografické
informace. Velmi dulezitou odezvou je charakteristické rentgenové zéafeni, které
umozniuje chemickou analyzu vzorku.

Mgr. Milan BousSa (1983)

Po Gymnaziu v Liberci vystudoval Pfirodovédeckou fakultu Univerzity Karlovy v Praze
(2009 - diplomova prace na téma Stabilita fullerent v organickych rozpous$tédiech,
$kolitel za UFCH JH Dr. Otakar Frank). V soucéasnosti pokraduje studiem 3. roéniku
doktorandského studia (PGS) na PrF UK v Praze a jeho Skolitelem je profesor Ladislav
Kavan, svétové uznavany odbornik ve vyvoji a charakterizaci novych nanomaterialt



nachazejicich uplatnéni jako elektronické soucastky budoucnosti, v novych typech baterii
Ci solarnich ¢lancich (na bazi TiO,), a opét Dr. Otakar Frank, jehoz soucasné prace, letos
ocenéné Cenou Ucené spoleénosti CR, se mj. zabyvaji pfipravou a charakterizaci
grafému, formy uhliku se slibnymi aplikace v fadé obori (kosmonautika, letectvi,
elektronika, sport aj.). Milan BouSa se tedy jak v ramci své disertacni prace (téma
LPriprava a charakterizace nanomaterialt pro elektrochemické ukladani energie®), tak v
ramci reSeni nékolika vyzkumnych projekta Oddéleni elektrochemickych materiald
(tuzemské | zahraniéni granty) pohybuje nejen v ,dobré spolecnosti‘, ale také
v modernim védeckém oboru (uhlikaté nanomaterialy), ktery je dnes ,slusné”
popularizovatelny, ¢imz si jiz ziskal a stale ziskava znacny zajem mladych zajemcd o
studium pfFirodnich véd. V roce 2012 se Milan BousSa stal dalSim ¢lenem popularizacniho
tymu védct UFCH JH v projektu TFi néstroje, ktery pracuje i s cilovou skupinou SS Zaku
a pedagogu a ujal se, po pfed¢asné zesnulém Dr. Jifim Francovi, nelehkého ukolu,
navazat na ,zavedené“ kvalitni programy praktik a exkursi v laboratofi s radkovacim
elektronovym mikroskopem Hitachi pri studiu nanosvéta. Jeho odborné znalosti, zajem o
védu a také rodici se slibné pedagogické schopnosti jsou pfislibem, Ze uspésSné
programy na elektronovém mikroskopu Hitachi maji opét svého guru.



Praktické cvieni na téma L aser ova chemiev létajicich

nanolaboratorich
(v aktivite KA6-A.4 - Experimentalni praktika z FCH)

Praktické cviceni pripravili védci z Oddéleni chemie iontt a klastri pod vedenim Dr. M.
Farnika.
cvifeni povede Mgr. Michal Farnik , Ph.D. DSc.

V ramci praktika budou studenti seznameni se zamérenim vyzkumu v laboratofi klastra a
budou provedeny nékteré jednoduché experimenty s laserovymi zafizenimi z vybaveni
laboratore pripadné s klastry.

Klastry jako létajici nanolaboratoie

V nasi laboratofi se zabyvame
volnymi klastry a nanocasticemi
ve vakuu. Klastry jsou soubory
atomd ¢ molekul, které jsou
vazany slabymi interakcemi, jako &
jsou napf. van der Waalsovské
interakce ¢€i vodikové mustky.

Studujeme klastry od diméru az
po konglomeraty nékolika tisic i
vice molekul, tzv. nanodéastice.

Klastry pfipravujeme metodou
molekulovych paprski expanzi
plynu do vakua skrze trysku o
priméru nékolikadesitem m
(hovofime o tzv. ,supersonické
expanzi). V praktiku se studenti
blize seznami S metodou
molekulovych  paprskd, budou
méfit charakteristiky supersonické ' '
expanze, jako je rychlostni rozdéleni molekul a klastri a porovnavat je s teoreticky vypoctenymi
hodnotami.

Dale v naSem experimentu vyuzivame fadu metod, jako napf. kvadrupdlova hmotnostni
spektrometrie, ,timeofflight” spektrometrie kterou vyuzivame v riznych modech jednak k méfeni
hmotnostnich spekter ale také k méfeni kinetické energie fragmentl po fotodisociaci. S témito
technikami budou studenti rovnéz nazorné seznameni a v ramci praktika bude provedeno
nékolik méfeni jak hmotovych spekter, tak spekter kinetické energie fragmentu jejichz
vyhodnoceni a interpretace na zakladé nabitych znalosti bude Ukolem pro studenty.

K fotodisociaCnimu experimentu, ktery je hlavnim experimentem na naSi aparatufe, jsou v
laboratofi k dispozici dva ultrafialové (UV) pulsni laserové systémy: (1) Excimerovy ArF/F2laser
pracujici na frekvenci 193 nm a (2) laditelny UV systém, ktery se sklada z vysokovykonového
Nd:YAG laseru, laditelného barvivového laseru a jednotky pro nelinearni smésovani frekvenci.
Principialné lIze sméSovanim frekvenci v riznych nelinearnich krystalech jednotky WEX pokryt
rozsah vinovych délek od 217 nm do 400 nm. Oba laserové systémy budou studentiim
pfedvedeny a budou pouzity ve fotodisociacnim experimentu.



Praktické cviceni na téma Pouziti hmotnostni
spektrometrie pro sledovani chemickych reakci
probihajicich v ionosfére Titanu

(v aktivite KA6-A.4 - Experimentalni praktika z FCH)

Praktické cviéeni pFipravil a povede Mgr. Jan Zabka, CSc.

1.Uvod
Titan, nejvetsi mésic planety Saturn, vykazuje atmosféru, ktera se vyznacuje hustou oranZzovou
mihou, sloZzenou hlavné¢ z molekularniho dusiku a metanu, stejné jako z mnoho jinych
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 pfi teplotach, které
panuji na Titanu (teplota povrchu je —179 °C), vyskytuje ve
form¢ ledu. Titan pfedstavuje pro védce ,,zmrzly* model Zemé
B s reduk¢ni atmosférou, tedy v obdobi ptfed vznikem Zivota,
RO 8 ktery vedl k produkci kysliku. Chemie probihgjici v jeho
B atmosfére je SoZita a stde neni zcela zndma Piesto soudastné
poznatky z mise Cassini-Huygens dokazaly, Ze chemie ionti
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predpokladalo. Neocekavany objev ionti CN’, C3N™ a CsN,
spolu s velkym mnozstvim tézkych kationtd a anionti (az do
4000 m/z) v horni atmosféfe podpofil moznost tvorby vyssich
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ReviitenE uhlovodikii a nitrili pomoci chemickych procesti. Doposud

Obr. 1:Atmosféra Titanu vik tématice interakce zapornych iontd s neutranimi

molekulami nebyla vénovana takovad pozornost jako pro reakce

kladnych iontl, proto informace v této oblasti jsou momentdln€¢ nedostacujici pro disledné
modelovani chemickych procesii v ionosfétre Titanu.
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Obr. 2: Sonda Cassini-Huygens Obr. 3: Hmotnostni spektrum aniontii( Cassini)

Také proto je jedno z hlavnich témat experimenta niho vyzkumu v nasi laboratoii pribéh reakce
zapornych iontt s neutrdnimi molekulami. V piedchazejici studii jsme sledovali reakci aniontu CN
s neutrdni molekulou HC3N, obé tyto Castice byly pozorovany sondou Cassini v ionsféfe Titanu v
nezanedbatelném mnoZstvi. Reakce probiha nasledovné:

CN™ + HCsN — HCN + C3N~ (1)



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

CaN

+HC;N

HC3N-C3

-H

CsN°

N +HCN
-HCN
CN
+HCN
-HCN

e 4&» (H C3N)x' CZp+lN_
-HC3N

-HCN -HCN

HC5N .
s — 2 (HCaN) CopsaN
-HC:N

Obr. 4:Schéma interakce C;N _s n.HC3:N

Tento prubéh a produkty naslednych reakci mohou byt prezentovany pomoci tabulky na obr.5.

Reaktanty: CsN™ + a. HC3;N
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Obr. 5:Tabulka produktii interakce C;N_s n.HC3;N

Cilem praktika bude ovéfeni navrhnutého schémata pomoci experimentu rozpadu aniontti
vysSich dusikatych uhlovodiki indukovaného sréZkou s Ar na aparatuie Quattro Premier XE.
Piiklad CID spektra je znazornén na obr.6, kde na ose X je vnitini energie aniontu, dodanaiontu
kolisi sargonem, na ose y je rdativni intensita zastoupeni jednotlivych produktu.
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Obr. 6: CIDspektrum aniontu C3sN(HC3N)3



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 konus 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 kvadrupdlu, 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 vzécnym plynem (CID
— collision induced dissociation), fragmentuji se nebo podliéhaji chemickym reakcim. Tlak v cele se
pohybuje mezi 1 — 10 Pa. Produkty a piivodni 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 pomoci tabulky produkta na obr. 5
3.2. Zméteni hmotnostniho spektra roztoku smési CH3CN + HC3N
Mod M, bez kolizniho plynu
3.3. Optimalizace iontového zdroje pro maxim intensity sledovaného aniontu
3.4. Ptepnuti do modu MS/MS, napusténi sraZzkového plynu (Ar)
3.5. Zméteni hmotnostnich spekter MS/MS pro danou radu srazkovych energii
3.6. Zpracovani dat: normalizace spekter, vyneseni CID spektra pro dany iont

3.7 Analyza zméteného CID spektra, porovnani sfadami rozpada na obr. 5



4. Dodatek

Na obrazku 8 je znazornéno hmotnostni spektrum rozpadu primarniho iontu C;N(HC;3;N); po srézce
argonem pii sraZzkové energii 2.5 eV. Osa x je hmotnost iont v jednotkach m/z, osay je intenzita
v relativnich jednotkach. Nejdiive provedeme integraci (plocha piku) t.j. se¢teme vzdy stejny pocet
hodnot y pro kazdy produkt. Na obrazku 8 by to bylo devét hodnot ploch, P1 az P9. Nasledné
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Obr. 8: Hmotnostni spektrum rozpadu primarniho iontu

provedeme normalizaci téchto ploch podle vztahu :

N _ __ Px
P’ = = 100 (2

TakZe napt. normalizovana hodnota plochy P} bude rovna:
P = a
1 7 P +P,+P3+P,+Ps+Pg+P,+Pg+Po

©)

Soucet v3ech takto normalizovanych ploch pikit se bude rovnat 100%, jak to mizeme pozorovat na
obr 6, kde je znazornéno relativni zastoupeni produktd pro 19 hodnot srazkové energie.



Praktické cviceni na téma Analyza dechu metodou SIFT -
MS

(v aktivité KA6-A.4 - Experimentdlni praktika z FCH)

Praktické cviceni pripravili védci z Odd. chemie iontt a klastrli pod vedenim prof. RNDr. Patrika
Spanéla, Dr. rer. nat.

Cviceni povede: Mgr. Kseniya DRYAHINA, Ph.D.

V rdmci programu v laboratofi SIFT-MS budou Ucastnici seznameni se zakladnimi principy hmotnostni
spektrometrie (MS). Védci v laboratofi v sou¢asné dobé pracuji s nékolika typy hmotnostnich
spektrometr(. BliZze se studenti seznadmi s pristrojem SIFT-MS (hmotnostni spektrometrie vybranych
iontl v proudové trubici). Také bude predstavena problematika analyzy stopovych latek pritomnych v
dechu pravé pomoci této metody, na jejimz vyvoji a testovani védci z tymu spolupracuji s nékolika
pracovisti z oblasti mediciny jak ze zahranici, tak tuzemskymi. Studenti budou v ramci méteni urovat a
mérit nékteré latky v odebranych vzorcich jejich dechu a vyhodnocovat namérena data.

Mgr. Kseniya DRYAHINA, Ph.D. vystudovala Fyzikdlné-technickou fakultu Univerzity v Sumy (Ukrajina).
Doktorskou praci na téma ,,Vznik a zdnik komplexnich iontu” obhdjila v r. 2008 na Matematicko-fyzikdini
fakulté Univerzity Karlové v Praze. Od r. 2005 pracuje v Ustavu fyzikdIni chemie J. Heyrovského AV CR,
v.v.i., kde se vénuje iontové chemii a fyzice a jejich pouZiti v hmotnostni spektrometrii.




Praktické cviCeni na téma Poznej systém védecké

prace: myslenka-projekt-prezentace vvsledku
(v aktivite KA6-A.4 - Experimentalni praktika z FCH)

Praktické cvifeni pFipravila a povede Ing. Kvétoslava Stejskalova, CSc.
Praktikum bude rozdéleno do tfech ¢asti:

V prvni &asti, pfednasce, budou studenti seznameni se systémem védecké prace v instituce,
jakou je UFCHJH AV CR. Budou moci nejen poznat blize princip badatelské prace védce, coby
zaméstnance vyzkumné instituce, ale seznami se i s organizaci védy jako takové, poznaji i
systém financovani védy v podminkach CR. Budou jim pfedstaveny pojmy - véda, zakladni a
aplikovany vyzkum,vyzkum a vyvoj, inovace. Rovnéz jim bude stru¢né predstaven grantovy
systém, kterym si dnes védec "obstarava" vétSinu financi potfebnych pro realizaci svych
myslenek. Vysledky své prace védec, jedna li se o z&kladni vyzkum, pfedstavuje védecké
vefejnosti publikovanim v recenzovanych, pfevazné mezinarodnich Casopisech. Studenti tedy
nahlédnou i pod rousku tohoto tajemna. Bada li védec v oblasti aplikovaného vyzkumu,
vysledkem jeho prace jsou potom tzv. aplika¢ni vysledky, jako je napf. patent, licence, prototyp,
technologie, uzitny vzor a j. | o téchto terminech se pfednaska struéné zmini.

Ve druhé &asti praktika bude studentim predstavena jedna tuzemska grantova soutéz (napfr.
GACR- soutéz o standardni projekty) a na pfikladu konkrétniho grantového projektu budou mit
moznost poznat, jak se tvofi grantovy navrh, ktery, uspéje li v soutézi, potom védec se svym
tymem feSi. TakZe i systém feSeni projektu bude stru¢né nastinén - kazdoro¢ni védcovo
"skladani uctu" poskytovateli financi, tedy grantové agenture.

Ve tieti Casti praktika budou mit studenti moznost uplatit pravé ziskané védomosti v tvorbé
vlastniho "mininavrhu" grantu. "Védecké téma", jehoz feSeni maji navrhnout, si vylosuji. Jde o
to, aby uplatnili informace, které se dozvédéli v pfednasce a zvladli do formulare, jez jim bude
pfipraven, vyplnit formalni Gdaje o projektu, sestavit svij FeSitelsky tym, navrhnout finance
potfebné k feSeni a stru¢né popsat (formou anotace) ideu vlastniho feSeni. Pfedpokladame, Ze
¢ast feSeni daného ukolu (ij. anotace popisujici védeckou stranku projektu), bude jisté studenty
v fadé pfipadu zpracovana humornou formou, takZe toto praktikum snad splni i jeden z
lektor&inych cili, aby nejen vzdélalo, ale i pobavilo.

Na zavér si s lektorkou studenti rozeberou jeden z odevzdanych "navrhd" a pohovofi o
pfipadnych chybach. Cilem tohoto zavére¢ného cviceni je pfimét studenty o problémech
premyslet a jejich feSeni strukturovat: utfidit si mysSlenky, planovat jednotlivé kroky feseni,
smysluplné se umét vyjadfit do strikiné pfedepsané formy, kterou grantovy navrh predepisuje, a
najit feSeni (nové a pokud mozno jedine¢né, odborné vSak zcela spravné), které problém, jenz
si védec nadefinoval, skuteé¢né resi.

Ing. Kvétoslava Stejskalova, CSc. (1966)

Viystudovala chemické inzenyrstvi na VSCHT v Praze. Od roku 1989 pracuje v Ustavu fyzikalni chemie J.
Heyrovského AV CR, kde v roce 1995 ziskala doktordt ve fyzikalni chemii. Vice nez deset let se zabyvala
studiem heter ogennich reakci plyn-tuha latka s vystupy do ochrany Zivotniho prostiedi (metody odsiFovdani
a odstranovani oxidu dustku z odpadnich plynit). V soucasnosti se jiz vice nez 8 let intenzivné venuje
hlavné piipravé programii a projektii zamérenych na popularizaci vysledkii VaV védcii z UFCH JH Siroké
verejnosti a vzdélavani mladych zajemcii o piirodni védy (ZS, SS a VS studenti): organizuje letni §koly,
semindre, vystavy, vede studentské stize a prednasi popularizacni prednasky z oboru fyzikalni chemie,
tretim rokem vede prirodovédny krouzek déti ZS 1.stupné Véda neni nuda a kazdy tyden v UFCH JH
organizuje a spolulektoruje Workshopy pro ziky 8. a 9. tFid ZS z celé CR s ndzvem Chemie neni nuda
(novinka od r.2012). Ve spolupréci spartnery (VS, SS) pripravuje a iesi popularizacni projekty (viz
projekt Tr7i ndstroje http://mww.jh-inst.cas.cz/3nastroje, ktery jiz 5. rokem koordinuje). V projektu
Oteviend véda AV CR je zapojena jiz od roku 2005 coby koordindtor spoluprdce mezi AV CR a UFCH



http://www.jh-inst.cas.cz/3nastroje�

JH. Napr. v letech 2010 a 2011 pracovala jako garant za oblast fyziky a pripravovala program pro letni
kurzy programu Oteviend véda pedagogiim. V roce 2010 byla ocenéna Zvldstni cenou poroty souteze
Ceské hlavicky za popularizaci védy mezi mladezi a v roce 2011 ziskala Cestnou medaili Vojtécha
Naprstka za popularizaci vedy. Je mimo jiné i iniciatorkou a spoluautorkou tispesné putovni vystavy
Piibéh kapky o J. Heyrovském, kterd jiz navitivila 12 riznych mist po celé Ceské republice, autorkou
dokumentii a vyukovych videi priblizujicich védeckou profesi mladym zajemcum o studium prirodnich véd
(Homo Scientist jr.; Fyzikalni chemie na prahu tretiho tisicileti; Véda neni nuda).



	01_Obalka_BiGy_praktika.pdf
	Experimentální praktika  �z  fyzikální chemie�


