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Cil prednasky

Cilem prednasky je seznamit studenty se zakladnimi moZnostmi
charakterizace anorganickych materialu. Studenti by méli dokazat
specifikovat analyzy, které je tfeba provést pro urceni kvality
nakupovanych materiald. Po absolvovani prednasky se studenti
budou orientovat v zakladnich metodach charakterizujicich
morfologii a vlastnosti povrchu, chemické i strukturni slozeni.

Pozn. Mechanické viastnosti a jejich stanoveni jiZ bylo probrano v predndsce 2 —
Vlastnosti materiald.



1. Pro€ je tfeba znat analyzy materialu

2. Morfologie a vlastnosti povrchu
Opticka mikroskopie
Elektronova mikroskopie
AFM, XPS, BET, Hg porozimetrie

3. Vlastnosti v objemu ,bulk”

Jiskrovy OES, XRF, XRD, TGA, laserova difraktografie,
sitova analyza, ZS, ZZ, objemova hmotnost, pérovitosti,
nasakavost, ICP-OES, CT, zaruvzdornost, mrazuvzdornost

4. Priklady
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Pfiklad — vyroba geopolymerd,
betond, lepidel....
Kvalita surovin???

Chemicke slozeni

Fazové sloZeni (krystalografie)
Ztrata susenim

Ztrata zihanim

Distribuce velikosti ¢astic

Analyza povrchu — SEM

Drsnost povrchu - AFM

Chemickeé slozeni povrchu XPS (ESCA)
/substratu (ICP-OES, XRF...)

Metalografie — tvar a velikost grafitu,
matrice




Rozdéleni analyz

1. Morfologie a viastnosti povrchu

Opticka mikroskopie - povrch, velikost, tvar zrn,
faze — ferit, perlit...., velikost a tvar grafitu

Elektronova mikroskopie - SEM + EDS — vzhled
povrchu, chemické slozeni povrchu,

Atomic force microscope — AFM — morfologie
povrchu — 3D udaj

BET — velikost specifického (mérného) povrchu

Hg porozimetrie — tvar a velikost poru, mérny
povrch

XPS — chemicka analyza povrchu

2. Vlastnosti ,bulku*

Chemické slozeni - XRF, ICP,
FTIR, Raman

Fazové slozeni (krystalova
struktura) — XRD, NMR, TEM

Dalsi analyzy — laserova distribuce
velikosti ¢astic, CT, ztrata susenim,
ztrata Zihanim, sitova analyza,
mrazuvzdornost, tepelna
dilatometrie, Zaruvzdornost, tepelné
vlastnosti, objemova hmotnost,
oteviena a uzaviena porozita....

Vetsinu analjz je tieba providét a posuzovat dle piisluéngch norem EN CSN xxxx

I+ zjistit vhodné normy pro dang problém
2+ ndkup norem
3+ zjistit kdo provddi analjzy dle dangch norem



1. Morfologie a vlastnosti povrchu — mikroskopie
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Opticka x elektronova mikroskopie

OPTICKA MIKROSKOPIE

VIS svétlo

mikrostruktura

(velikost a tvar zrn,

druhu fazi, struktur, lomy...)
zvetseni az 1 500 x
rozlisovaci schopnost az 0,2 um
(dano A VIS)

opticke cocky

mala hloubka ostrosti - Ize
softwarove slozit mnoho
snimkU — pak velka hloubka
ostrosti

= digitalni optické mikroskopy

ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

» proud elektronu

* mikro i submikrostruktura
(povrch, hustota a rozloZeni poruch
krystalové mrizky, lomy...)

» zvétSeni az 1 000 000 x

* rozlisovaci schopnost dana A
urychlenych elektronu = fci
urychlovaciho napéti)

» velkd hloubka ostrosti

* CocCky—elmg. Pole

* nutno vakuum




METALOGRAFICKY opticky mikroskop

Ciselna apertura:

* Hodnota Ciselné apertury je dana vztahem:
A=n-sina

* jevelicina, ktera rozlisuje dva objektivy se
steinvm zvétsenim, ale rozdilnych viastnosti

- i |
Zdroj svétla ' Otvorovy uhel
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n -index lomu prostiedi mezi objektivem a
pozorovanym vybrusem (vzduch n = 1, cedrovy
2 . olejn = 1,52, voda n=1,4).

’\;ﬂi a - uhel aje polovina otvorového Uhlu
A < 1 suchy objektiv (obvykle 0,85)
https://cz.levenhuk.com/catalogue/mikroskopy/metalurgicky-digitalni-mikroskop- A > 1 imerzni ﬂhiEk‘tiH‘ [ﬂh\!’fkle 1,3}
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Opticky mikroskop — slozeni obrazu po vrstvach - 3D

hittps:/ fwnerw keyence.eu/cscz/ss/products/ microscope/vig-
T000) Paw=gagooglekbczcznonbrmicvhBa5 & pclid=CjwECAwWIOvTBREBRE iwAXHbvAGICNnoyARAsBthaEua-pM T O dgscgEpRESUTSCOgh-
M TovuX L RolIFELAVDY BwE



biologie = pozorovani
nejcastéji v proslém svétle

Litina s lupinkovym grafitem (3eda litina) — vlevo nenaleptany stav, vpravo

naleptané (Nital) pro zobrazeni struktury




nanomaterialy

lem Il mm 100um 10um lpym 100nm 10nm lnm 0. lnm

SEM  Fadkovaci elektronovy mikroskop

Typicka velikost objektd, které lze pozorovat
elektronovym mikroskopem. Pro srovnani je uveden
i rozsah svételného mikroskopu.

¥, i
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* Fokusovany svazek elektronu skenuje povrch vzorku « \yuziva elektrony prochazejici vzorkem —

* Vyuziva emise sekundarnich elektronu (SE) a potfebuje tenkeé vzorky (desitky nm)
primarnich zpétné odrazenych elektronu (BSE) + Vy8§i urychlovaci napéti (100 — 400KV),

* lepsi vodive vzorky — pokoveni nevodivych + Rozlisovaci schopnost az 0,1 nm

* Nizsi urychlovaci napéti (0,02 — 30 kV) + Tloustka vzorku desitky nm

* RozliSovaci schopnost az 1 nm + Vady krystalové mfizky...

Chemicka analyza obrazu TEM patfi do skupiny povrch i ,bulk”

SEM/EDX (Energy dispersive analysis of X-rays) =
SEM/EDS (Energy-dispersive X-ray spectroscopy) -




SEM/EDS = s chemickou analyzou obrazu

« Vyuziva navic detektoru pro detekci charakteristickeho RTG (X-Ray) zareni
« Oznaceni SEM/EDS (Energy-dispersive X-ray spectroscopy)

nebo SEM/EDX (Energy dispersive analysis of X-rays)
« Metoda dokaze zjistit jake prvky a v jakem obsahu se nachazeji ve vzorku.

EDS PP fabrics after adsorption of Cd (1)

SEM modified PP/HS with adsorbed Cd (1) EDS modified PP/HS with adsorbed Cd (II)



SEM - dalsi priklady zobrazeni povrchu

Katalyzator - hydrotalcit Termalni silika




SEM - dalsi priklady zobrazeni povrchu

Moucha Baboéka tykadlo




SEM - dalsi priklady zobrazeni povrchu

PCL po plasmatické modifikaci
a depozici medikamentu na
jeho povrch

PCL (Polycaprolactam) pred
plazmatickou modifikaci




Dalsi moznosti znazornéni povrchu - AFM

AFM - Mikroskopie atomarnich sil (Atomic force microscope)

* je zalozena na snimani polohy maleho hrotu, ktery vykonava pohyb po povrchu vzorku v rastru
* princip pritazlivych a odpudivych meziatomarnich sil

*« dava 3D informaci o povrchu, drsnost uu:u

Ll F
ek i -

MéFeni tloudtky vzorku

GEM MAG 43 53 k0
H 30k DATE Q32GE
VB Hivas Dovice: TESH13D

Snimek bakterie na
TiOz z AFM




Analyza chemického slozeni povrchu — XPS (= ESCA)

XPS: X-Ray Photoelectron Spectroscopy nebo také ESCA:
Electron Spectroscopy for Chemical Analysis

Kvantitativni informace o prvkovém slozeni povrchu - cca 2 az 10 atomovych vrstev povrchu
vzorku (cca 5 - 8 (10) nm)

"aka ESCA
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Analyza chemického slozeni povrchu — XPS (= ESCA)

XPS: X-Ray Photoelectron Spectroscopy nebo také ESCA:
Electron Spectroscopy for Chemical Analysis

Kvantitativni informace o prvkovém sloZeni povrchu - cca 2 aZ 10 atomovych vrstev povrchu
vzorku (cca 5 -8 (10) nm)

VYRAZENY
FOTOELEKTRON

2 AESEE,

E
EXCITUJICI

RTG ZARENI

UJEP - Katedra fyziky



- mé&feni specifickych povrchi a objemd pevnych * Meéfeni porozity struktury materiald
latek a velikosti pord v rozmezi 0,35 nm az 400 . Spodivd v méfeni tlaku potiebného

Ll k vpraveni uréitého objemu rtuti do
porézniho prostoru testovaného materialu.

« fyzisorpce dusiku (od 0,1 m2/g)
« fyzisorpce argonu (od 0,0005 m2/g) « Zkouska umoznuje take zjistit prumeérny
« Dale Kr, CO2, H2... prumer poru a celkovy mérny povrch.

| B




Priklad — SEM analyza pisek, silika

SEM

SEM




Vlastnosti ,,bulku“ — chemické slozeni kovu

STANOVENI CHEMICKEHO SLOZENI JISKROVYM OES

umoznuje stanoveni prvkového slozeni kovovych vzorku,
Oproti XRF umi urcit uhlik, ktery je nezbytny pro oceli a litiny

Princip: Metoda je zaloZzena na charakterizaci zareni
uvolnéneho ze vzorku pomoci vysokonapétove jiskry.
Valencni elektrony v atomech pritomnych ve vzorku jsou
pomoci vysokonapétove jiskry prevedeny na vyssi
energetickou hladinu, pfi nasledném prechodu elektronu zpét
na zakladni hladinu je uvolnéna energie ve formé fotonu.
Ziskané zareni je tedy sloZzeno z fotonu ruznych vinovych
délek, které jsou pomoci optickych prvkl rozdéleny a Jiskrovy OES Q8 Magellan (Bruker).
nasledné registrovany detektorem.




Vlastnosti ,,bulku‘“ — chemické slozeni kovu

Priklad:
P265GH, 1.0425, 11416 -
Kotlova ocel

= Nizkouhlikova, nelegovana ocel
pro vyssi teploty — Zaropevna.
Material pro soucasti kotll a
tlakovych nadob, pro potrubi
transportujici  horké  kapaliny.
Svaritelnost zarucena.

cislo oceli 1.0425
C [%] 0,125
Mn [%] 0,693
Si [%] 0,116
P [%] 0,009
S [%] 0,005
Cr [%] 0,020
Ni [%] 0,009
Mo [%)] < 0,001
W [%] 0,022
Cu [%] 0,012
Ti [%] < 0,001
Al [%] 0,043
N [%] < 0,001
hustota [kg/m?] 7 655

Jiskrovy OES Q8 Magellan (Bruker).



Vlastnosti ,,bulku“ — chemickeé slozeni - XRF

RTG FLUORESCENCNI ANALYZA (XRF)

« Slouzi ke stanoveni prvkoveho slozeni vetSiny anorganickych latek;
pevnych, praskovych i kapalnych vzorku na zakladé buzeni sekundarniho
rentgenoveho zareni.

« Metodou rentgenové fluorescence lze stanovit vSechny prvky periodické
soustavy s vyjimkou plynu a prvku lehcich nez fluor. Vysledkem analyzy
je tabulka s procentualnimi koncentracemi prvkl ve vzorku.

Princip

XRF je fyzikalni metoda, pfi které jsou atomy analyzovaného vzorku
excitovany rentgenovym zarenim. Pfi deexcitaci vznika, preskokem
elektronu z vyssi elektronove vrstvy na vrstvu nizsi, sekundarni
rentgenové zareni, jehoz caroveé spektrum vinovych délek je pro kazdy
prvek charakteristické. Méfenim vinovych délek a intenzit sekundarniho Vinové disperzni

Rentgenového zafeni je mozno uréit obsah chemickych prvki Huorescencni pfistroj 58
TIGER (ORLEN UniCRE)
v analyzovanem vzorku.




madeni
50, [%]
ALD, [3%]
K0 [%]
Na, 0 [%]
Fe,0, [%]
Ca0 3]
Tio, [%]
Mg [%]
P,0, [%]
Ba0 [%]
5r0 [%]
MnO (%]
Zr0, [%]
Rb;0 %]

vihkest [%]
ztrata fihdnim [%]

Chemické slofeni méfend pomoci XRF, ztrata
susenim a Zihanim kopanédho pisku KP

_~

X

¥

PE
76,2
11,1
3,94
1,72
2,77
1,65
0,45
0,97
0,15
0,11
0,02
0,06
0,03
0,01

0,5
0,83

znaceni

sy, (%]

Cal [%]

50, 1%)

Al,0, [%]

KO [%]

Mg %]

Na, 0 [%]

P40, [%]

Fe, 0, [%]

il %]

MnO [%]

wihkost [%]

trata fihanim (%]
mérny povrch [m#/g]
Dy lum]

Dy [um]

Dy [m]

Chemické slofeni méfend pomoci XRF, ztrata sufenim, Zihdnim
a sypna objemova hmotnost mikrosilik

AS1
99,6
0,08
0,02

0,12
0,31
49,9
4.6
11,2
30,4

M52
95,8
0,44
0,23
0,25
0.8
0,28
0,17
0,06
0,03
0,03
0,02
0,54
1,88
41,9
4,1
12,8
28,4

M53
g2
0,61
0,14
0,21
0,63
0,21
0,13
10, 0o
0,04
0,02
0,02
0,46
0,79
39,5
3,52
119
27,2



Vlastnosti ,,bulku“ — krystalografie -

RENTGENOVA DIFRAKCNIi FAZOVA ANALYZA (XRD)

Stanoveni fazového slozeni wvzorku. Tato metoda je zejmena
vyuzivana pro urCeni fazoveho slozeni surovin a komercnich
produktu. Definuje témér jakoukoli krystalickou latku.

Princip
XRD vyuziva difrakce rentgenového zareni na krystalech.

Difrakce monochromatického rentgenového zareni na praskovych
krystalickych materialech se wvyuziva k identifikaci (kvalitativni
analyze), pfipadné kvantitativni analyze krystalickych latek, s
cilem uplne strukturni analyzy.

Rentgenové zareni interaguje s atomy krystalu za vzniku difrakéniho
interferovaneho vineni, ktere je detekovano, pfricemz Kkazda
krystalicka struktura ma spektrum typickeé a nezameénitelnée. Intenzita
vinéni je umérna obsahu dane struktury ve vzorku.

XRD

Difrakéni rentgenovy pfistroj D& ADVANCE ECO
(ORLEN UniCRE)
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mre=t=l Krystalografické sloZeni pisku méfené
pomoci XRD — hlavni krystalicka struktura -
kfemen

Amorfni sloZeni termalni siliky s
necistotami SiC méfene pomoci
XRD
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TERMICKA ANALYZA -~ TERMOGRAVIMETRIE (TGA)

+ stanoveni udbytku hmotnosti v zavislosti
na teploté

Zkoumani materialu, které v dusledku ohfevu méni svoji
hmotnost

Charakterizace napf. jilovych materialu (dehydroxylace
metakaolinitu), vapence (rozklad uhli¢itanu vapenatého)
katalyzator(, polymera...

Princip

Zkouska spociva v méreni hmotnosti vzorku v zavislosti
na teploté jeho ohfevu. Ohfev probiha rychlosti 10
°*C/min a vzorek je pfed oxidaci chranén dusikem.
Mozno vSak merit | v oxidacni atmosfere = wvzduch.
Maximalni teplota ohfevu 1200 °C.

Termogravimetricky analyzator TA Discovery
TGA (ORLEN UniCRE)




Vlastnosti ,,bulku® — krystalografie - XRD

T vt | D)

[ Krystalografické sloZzeni pisku méfene
3 pomoci XRD — hlavni krystalicka strukturz
kiemen

TGA analyza termalni siliky (mikrosiliky)



Laserova difraktografie

LASEROVA DIFRAKTOGRAFIE
Urcuje distribuci velikosti ¢astic.

S klesajici velikosti castic vyznamne roste jejich povrch -
a tim i schopnost interakce s okolnim prostredim, proto .

je zejmena urcovana u prasSkovych surovin pouzivanych -

pro pfipravu anorganickych pojiv. | — -

Princip '-f : H

Castice vzorku prochazeji laserovym paprskem, ktery je - —

na nich rozptylovan. Uhel rozptylu je nepfimo Umérny

velikosti &astice, na niz k rozptylu dochazi. WIASIAMEIIAT 2000 DO TRy MANLVERN,
umoznujicim méfit distribuci velikosti castic

v rozmezi 0,01 = 2000 pm. (ORLEN UniCRE)



SITOVA ANALYZA - GRANULOMETRIE

- pro charakterizaci zrnitosti sypkych materiald, jejichz velikost ¢astic
neumoznuje pouziti laserove difraktografie.

Princip

Gravitaéni tfidéni na sadé sit s naslednym zvazZenim jednotlivych
frakci.

Provedeni

1 kg vzorku je tfidéno po dobu 10 min na laboratorni sitovacce
obsahujici sadu sit o velikosti ok 4, 2, 1, 0,5, 0,2, 0,1, a 0,063 mm.
Jsou zvazeny nadsitné frakce a frakce, ktera propadla sitem 0,063
mm. Postup je dvakrat zopakovan.

https://ukp.vscht.cz/veda-a-
vyzkum/pristroje/provozni-analyza
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. D[4;3] 156 pm

ik .| Dv (10) 4,60 um
N ! Dv (50) 11,2 um
e DV (90) 30,4 pm

Laserova distribuce velikosti castic mikrosiliky méfena
laserovou difraktografii bez pusobeni ultrazvuku



Vlastnosti vihkost (ZS)

VLHKOST = ZTRATA SUSENIM

« Stanovuje se obsah fyzikalné wvazane vody
v materialu

« Vihkost je stanovovana na zakladé ubytku
hmotnosti vzorku pfi suseni.

Provedeni

Vzorek je zvazen, wvysuSen do konstantni
hmotnosti pfi 105 °C (120 °C) a po vychladnuti v
exikatoru je opét stanovena jeho hmotnost.
Vihkost je v procentech vyjadreny podil ubytku
hmotnosti vzorku k hmotnosti vzorku pred
susenim. Vysledkem je aritmeticky prumér
nejmené ze dvou stanoveni.

Ztrata zihanim (Z2)

ZTRATA ZIHANIM

« Zkouska ztraty Zihanim pfi 1000 °C je
pouzivana zejmena k urCeni chemicky
vazané vody nebo oxidu uhli¢itého
v surovinach.

Provedeni
Vysuseny vzorek je zihan pfi 1000 °C po
dobu 1 hodiny. Ztrata zihanim je stanovena

jako % podil z rozdilu hmotnosti zihaneho a
suseného vzorku.



nadeni PE

5i0, [%] 76,2
AlLO, [3) 111
K,0 [%] 3,94
Na,0 [%] 1,72
Fe,0, [%] 2,77
Ca0 [%] 1,65
Tio, [%] 0,45
MED [%] 0,97
PO, [%] 0,15
Bal [%] 0,11
5r0 [%] 0,02
MnO [%] 0,06
Zr0, [%] 0,02
_Rb0 %] 0,01

vilkost [%] 0.5
ztrata fihdnim [%] 0,83

Chemické slofeni méfenéd pomoci XRF,

susenim a Zihanim kopanédho pisku KP

vihkost [%]

ztrata zihanim [%]

vihkost [%]
ztrata Zihanim [%]

ztrata

0,31

znaceni 51
si, [%] 99,6
Cal [%] 0,08
50, [%] 0,02
1,0, %] :
KO %]

Mg %]

Ma, 0 [56]

PO, [%]

Fary 0y [36]

Ci %]

MnO [%]

vinkost [%) 0,12
rirata i im [%] 031
mérny povrch [m#/g] 499
0,12 F o, 46

DOy, [um] 11,2
Dy [lam] 30,4

Chemické slofeni méfend pomeoci XRF, ztrata sufenim, fihdnim

a sypna objemova hmotnost mikrosilik

0,5
0,83

M52
95,8
0,44
0,23
0,25
0.8
0,28
0,17
0,06
0,03
0,03
0,02
0,54
1,88
419
4,1
128
28,4

M53
g2
0,61
0,14
0,21
0,63
0,21
0,13
10, 0o
0,04
0,02
0,02
0,46
0,79
39,5
3,52
119
27,2



OBJEMOVA A MERNA HMOTNOST A CELKOVA A OTEVRENA POROVITOST

* vyznam u poréznich materiald

Princip

Objemova hmotnost a oteviena porovitost jsou stanovovany
vakuovym nasycenim vodou a vazenim ponofenych zkuSebnich
téles. Mérna hmotnost a celkova poérovitost je stanovovana u
rozemletych zkusebnich téles na zakladé urceni jejich hmotnosti
a objemu vody, ktera je pfi zkousce vzorky vytlaCena
(pyknometricky).

Napf. dle CSN EN 1936; Zkusebni metody pfirodniho kamene —
Stanoveni mérné a objemové hmotnosti a celkové a oteviené
porovitosti. Davodem je dobra zkuSenost s timto postupem
ziskana pii predchozich vyzkumnych projektech a také
dostupnost potfebného vybaveni.

Vakuové syceni zkusebniho télesa vodou
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Vlastnosti ,,bulku“ - nasakavost

NASAKAVOST VODOU ZA ATMOSFERICKEHO
TLAKU

Schopnost nasakani vody pevnymi matrialy
Princip
= stanoveni hmotnosti vysuSeného, nebo vyzZihaneho

Zkusebniho télesa a zkusebniho télesa nasakléeho
vodou za predepsanych podminek.

Provedeni

Nasakavost vodou za atmosférického tlaku je
v procentech vyjadfeny podil pfiristku hmotnosti
télesa v dusledku naséakani k hmotnosti vysuseného
télesa. Rozdil mezi hmotnostmi sucheho télesa pred a
po ukonceni nasakani reprezentuje material
vyluhovany vodou v prubéhu zkousky:.

AN



Vlastnosti ,,bulku“ — ICP - OES

OPTICKA EMISNI SPEKTROMETRIE S INDUKENE VAZANOU
PLAZMOU ICP-OES

umozZnuje analyzovat témér vSechny prvky periodické
tabulky, které je mozno prevést do roztoku s
citlivosti od jednotek ppb po stovky ppm.

Roztok analytickeho vzorku je zmlZen a spolu s
argonem preveden na plasma. Pri deexcitaci
pfitomnych atomu se emituje svétlo, které rozdéleno
na monochromatoru a dale detekovano.

Pouziti

« Stanoveni obsahu stopovych i vyznamnych
koncentraci jednotlivych prvkd v analyzovanéem
vzorku

ICP-OES, Perkin Elmer (UJEP, ORELN UniCRE)



Vlastnosti ,,bulku“ — zaruvzdornost

ZAROVA MIKROSKOPIE A

: (%]
ZAROVZDORNOST @ T .
stanoveni zarovzdornosti a teploty tani -
Princip -’
Zkousky spocivaji v pozorovani deformace — =
L]

zkusebnich teles exponovanych predepsanym
zpusobem vysoké teplote. U Zarovzdornosti se
deformace zkuSebnich téles porovnava s deformaci
referencnich télisek s definovanou Zzarovzdornosti . ,
(zaromérek). Zarovy mikroskop CLASIC VAK 0116
(ORLEN UniCRE)

1100 °C 1250 °C 1500 °C 1600 °C

- le lum

e <




Vlastnosti ,,bulku“ - CT

PoCITACOVA TOMOGRAFIE — CT

» k nedestruktivni charakterizaci vnitfni struktury pevnych materiala.

Princip

vytvoreni série 2D rentgenovych snimku, které jsou nasledné
matematicky rekonstruovany pomoci softwaru do formy fezu.

Pfi skenovani materiall se snimany objekt otaci b€hem skenovani
kolem sve osy, zdroj RTG zareni i detektor jsou umistény na pevno.

1'..-" -

L E

CT pomoci Mikrotomografu Diondo d2 s transmisni trubici,
ktery je schopen snimat pri rozliseni az 2 um




Viastnosti ,,bulku” - MRAZUVZDORNOST

MRAZUVZDORNOST

« Mrazuvzdornost je vlastnost materiall, které
nasakaji vodu, odolat stfidavéemu zmrazovani a
rozmrazovani.

Provedeni

« Zkouska spociva v cyklickem zmrazovani zkusSebnich
teles nasaklych vodou a jejich rozmrazovani ve vode -
do uréeného maximalniho poctu cyklu, standardné 50
cyklu.

« Hodnocena je zména vzhledu zkuSebnich téles,
pripadné ubytek jejich hmotnosti nebo zména jejich
vlastnosti v dlsledku Géinku zmrazovacich a
rozmrazovacich cyklu.




Vybér analyz

1. Opticka mikroskopie
</ 2.SEM/EDS
as 3 AFM
>
O 4 XPS (ESCA)
4. 5.BET
6. Hg Euruzimetrie
7. Jiskrovy OES
5 8. XRF
S 9. XRD
a 10.TGA

. Laserova difraktografie
12
13.
14,
15,
16.
17,
18.
19.
20.

Sitova analyza

ZS, 77

Objemova hmotnost, sypna objemova hmotnost
Otevrena, uzavrena, celkova porovitost
Nasakavost

ICP-OES

Zaruvzdornost

ET

Mrazuvzdornost



Priklad — sypka neznama hmota s vétsi zrnitosti

1. VIhkost — ZS — obsah vody v % (105-120°C)
2. Obsah vypalitelnych latek — ZZ (na 900°C)
3. Chemickeé slozeni — XRF

4. Fazove slozeni — krystalografie — XRD

5. Sypna objemova hmotnost

6. TGA — muze nahradit ZZ

7. Sitova analyza — granulometrie — distribucni krivka
8. Mérna hmotnost

9. Tvar a povrch zrn - SEM



Priklad — sypka neznama hmota velmi jemna

1. VIhkost — ZS — obsah vody v % (105-120°C)
2. Obsah vypalitelnych latek — ZZ (na 900°C)
. Chemickeé slozeni — XRF, prip. ICP - OES

4. Fazove slozeni — krystalografie — XRD

5. Sypna objemova hmotnost

6. TGA — mUZe nahradit ZZ

7. Laserova difraktografie — distribucni krivka
8. Mérna hmotnost

9. Tvar a povrch castic — SEM

10.Specificky (mérny) povrch — BET (m?/g)



1. Chemickeé slozeni povlaku — XPS, SEM/EDS

2. Chemicke slozeni dfiku (substratu) jiskrovy OES

3. Vzhled povrchu - SEM

4., Drsnost povrchu - AFM

5. Specificky (mérny) povrch — BET (m?/g)

6. CT — mozno zobrazit vady uvnitr

7. Opticka mikroskopie — tepelné ovlivnéni — zmeéna
struktury

a7



9.

s e O - LIl

. Vlhkost — ZS — obsah vody v % (105-120°C)

Obsah vypalitelnych latek — ZZ (na 900°C)

Chemicke slozeni — XRF

Fazoveé slozeni — krystalografie — XRD

TGA — mize nahradit ZZ

Objemova hmotnost, mérna hmotnost = hustota (=bez poru)
Oteviena, uzaviena a celkova porovitost

Nasakavost

Vzhled povrchu — SEM

10.Rtutova porozimetrie

11.Specificky (mérny) povrch — BET (m?2/g)
12.CT — mozno zobrazit pory uvnitr
13.Zaruvzdornost

14 Mrazuvzdornost

a8



DEKUJI ZA POZORNOST




