Posudek oponenta bakaléarské prace

Jméno a pfijmeni uchazece/uchazecky: Kamila Starkbaumova

Nazev prace: Moznosti fazové analyzy s vyuzitim energiove disperzni rentgenové difrakce

A. Komentar k odbor nému zaméieni, néplni arozsahu bakalarské prace (BP)

Predkladana bakalafska prace se zabyva energiove disperzni praSkovou rentgenovou difrakei a posouzenim
moznosti jejiho pouziti pfi analyze anorganickych pigmentt vyuzivanych ve vytvarném uméni. Ma 42 stran
véetn€ 17 obrazkl a 5 tabulek a opira se o 19 literarnich odkazt. Je vhodn¢ upravena a srozumitelné
sepsana.

Prvni polovina prace ("Teoreticka ¢ast") se zabyva teorii rentgenové difrakce a vykladem jednotlivych
difrakénich metod. V jejim zavéru, v kapitole 2.5. jsou pak poloZeny zéklady "Energiové disperzni
rentgenové difrakce". Ve druhé poloving prace ("Experimentalni ¢ast") jsou pak uvedenou metodou
proméfeny vzorky péti vzorkl malifskych pigmentl nanesenych bud’ na destickach z amorfniho kifemiku
nebo na malifském platnu. V kapitole 4 ("Vysledky a diskuse") se pak autorka v zavéru (kapitola 4.3.)
pokousi porovnat vysledky dosazené energiove disperzni praskovou rentgenovou difrakci (EDXRD) s
vysledky "klasické" uhlové disperzni praskové rentgenové difrakce (ADXRD).

V zavéru prace pak autorka zcela oteviené sdéluje, Ze i kdyZ bylo pouziti metody testovano na ¢istych
znamych fazich, ocekavanych vysledkti dosaZzeno nebylo. Uvedeny zavér se mize zdat jako popieni a
nesplnéni cile bakalatské prace, s ¢imz vSak rozhodné nemohu souhlasit. Vysledky bakalaiské prace ndm
tikaji, Ze uvedenou metodu nelze vyuzit v uspofadani, které bylo pouzito, k identifikaci studovanych fazi a
uz vibec ne ke kvalitativni a kvantitativni fazové analyze smési. To vSak neznamena, Ze energiove
disperzni praskova rentgenova difrakce jako takova neni schopna takovych vysledki dosdhnout. Autorka v
zaveéru prace navic navrhuje upravy, které by mohly ptispét k dosazeni relevantnich vysledki.

Ptedlozenou praci doporucuji k obhajobé a navrhuji klasifikovat zndmkou velmi dobte.

1. Hodnoceni odbor né ¢asti BP

A — metodicky pfimétena, data dobie zpracovana a interpretovana, rozsahem vykonané prace adekvatni

IX B — omezena rozsahem, s drobnymi metodickymi nedostatky nebo nejasnostmi v interpretaci dat

C — nedtsledna nebo s ¢etnymi metodickymi nedostatky ale odpovidajici pozadavkiim kladenym na BP

N — odbor né nedostateéna, neodpovidajici pozadavkiam kladenym na BP




B. Bodové hodnoceni jednotlivych ¢asti/aspekti prace

1. Rozsah bakalarské préace (BP) ajgi ¢lenéni

s

A — ptiméefeny, odpovidajici charakteru BP a vyznamu jednotlivych ¢asti

B — ¢lenéni neni zcela logické nebo rozsah jednotlivych ¢asti nekoresponduje s vyznamem

C — vyrazné€ nevyrovnany, rozsah nékterych ¢asti zdsadné nedostacuje

N — nedostateéné ve vice ohledech

2. Odborné spréavnost

24

B — velmi dobra, s ojedinélymi drobnymi vadami (nejasnosti, chyby ve vzorcich nebo

X

chemickych nazvech, nedokonaly popis metod nebo ziskanych vysledki)

C — uspokojiva, s ¢etnéj§imi drobnymi vadami

N — nedostadujici, s hrubymi chybami

3. Uvod do problematiky a uvedeni pouZitych literarnich & jinych zdroja

A — bez ptipominek, vSechny pfevzaté tidaje citovany, pocet citaci odpovida charakteru BP

ad

B — uspokojivy, misty nedostatecné propracovany nebo s celkové nizSim poctem citaci

C — rozsahem neadekvatni charakteru BP nebo s vaznéjsimi zavadami

(napf. pfevazuji "nestandardni" odkazy na ucebnice, prednasky, webové stranky)

N — nevyhovujici, velmi malo citaci event. rysy plagiatu

(Casté opomijeni odkazu na zdroj pievzatych dat, popt. opsani velkych ¢asti textu)

4. Jazyk prace

X

A — vyborny, prace je napsana Ctivé a srozumitelné, bez zavaznych gramatickych a pravopisnych chyb

B — velmi dobry, ojedinélé stylistické neobratnosti, gramatické nebo pravopisné chyby

C — upokojivy, ¢etn&jsi neobratné nebo nejasné formulace, gramatické nebo pravopisné chyby

N — nevyhovujici; nelogické nebo nespravné formulace, ¢etné hrubé chyby

5. Formalni a graficka aroven préce

A — vyborna, bez pteklept a chyb ve formatovani

ad

B — velmi dobra, ojedin€lé chyby formatovani, preklepy, chybégjici zkratky apod.

wrvr

N — nevyhovujici, s éetnymi hrubymi chybami




Pripadny slovni komentar k bodam B1-5.

S nékterymi tvrzenimi uvedenymi v teoretické ¢asti nelze Gplné souhlasit. Nasledn¢ uvadim jejich vycet:

- str. 9. odst. 2.1.: "Rentgenova difrakce je analyticka strukturni metoda, diky niz Ize studovat fazové
sloZeni riznych latek a materiali" (Rentgenova difrakce jako metoda byla urcena ke stanoveni struktury
latek, nikoliv k jejich analyze. Rentgenova difrakce na praSkovych vzorcich mize slouzit také ke
kvalitativni i kvantitativni fazové analyze smési krystalickych latek.)

- str. 12, odst. 2.3., druhd ¢ast: "Tato geometrie (minéno Bragg-Brentanovo uspotadani) slouzi k analyze
povrchu a textury vzorku" (Bragg-Brentanovo uspofadani je dnes zadkladni metodou ziskani dat z praskové
difrakce. Ke studiu povrchu je pak vhodna "metoda paralelniho svazku", ke studiu textury pak slouzi
"texturni goniometry")

- str. 12, odst. 2.3.1.: U Debye-Scherrerovy metody chybi informace o formé vzorku (Vzorek je umistén v
kapilafre nebo na ty€ince z nedifraktujiciho skla)

- str. 14, odst 2.3.3: Seeman-Bohlinova metoda je oznacovana jako "metoda Sirokouhlého paprsku". Vyklad
v odstavci 2.3.3 tuto informaci nezahrnuje.

- str. 17. odst. 2.5: "Zaklady EDXRD byly polozeny nezavisle na sob¢ Bronislawem Burasem a jeho tymem

C. Obhajoba BP

Dotazy k obhajobé

1) K vykladu rentgenové difrakce pouzivaji vSechny uéebnice tzv. Ewaldovu konstrukei, ktera zobrazuje
splnéni podminek difrakce v zavislosti na sméru a vlnové délce dopadajiciho zafeni vzhledem k orientaci
reciproké miizky a umoznuje snadné odvozeni Braggovy rovnice. Pokuste se, prosim, o aplikace Ewaldovy
konstrukce na Laueho metodu (spojité rentgenovo zareni a monokrystal) a na metodu EDXRD (spojité
rentgenovo zéfeni a polykrystalicky material).

2) Zaznamy EDXRD jsou obvykle publikovany ve formatu difrakéniho zaznamu, kde na ose x je energie
rentgenova zafeni a na ose y intenzita pti zvolené konstantni hodnoté difrakéniho thlu. Takovy zdznam by
mél poskytovat ostré difrakéni piky. Vase zaznamy jsou "piepoctené” na format obvykly u ADXRD, coz

vede k Sirokym pastim, pfipominajicim difrakéni zaznam opravdu jen vzdalené.

2a) Muzete nam ukazat n¢ktery z Vasich zméfenych zdznami ve forméatu zavislosti intenzity na energii
zéteni?

2b) Jaky byl v takovém piipadé zvoleny difrakéni thel?
2¢) Jakym zplsobem (principialné) byly pfepocteny vysledky do formatu ADXRD?

3) Uved'te, prosim, alespon schematicky, geometrii experimentalniho uspofadani pii méteni. To v praci
bohuzel chybi.

4) Vysledny difrakéni zaznam (jak sama uvadite na str. 38) mtze byt ovlivnén téZ platnem, na které jste
nioment nanasela. Nezméfila iste také samotné nlatno bez niesmentu?



Stanovisko k opravé chyb: opravny listek/oprava v textu NENI  podminkou piijeti prace

D. Celkovy navrh
Préci doporucuji k prijeti k dalSimu fizeni: ANO

Navrhovana celkova klasifikace: velmi dobie

Datum vypracovani posudku:

5.9.2022

Jméno a piijmeni, podpis oponenta:

David Havlic¢ek



	A: Předkládaná bakalářská práce se zabývá energiově disperzní práškovou rentgenovou difrakcí a posouzením možnosti jejího použití při analýze anorganických pigmentů využívaných ve výtvarném umění. Má 42 stran včetně 17 obrázků a 5 tabulek a opírá se o 19 literárních odkazů. Je vhodně upravena a srozumitelně sepsána.
 
První polovina práce ("Teoretická část") se zabývá teorií rentgenové difrakce a výkladem jednotlivých difrakčních metod. V jejím závěru, v kapitole 2.5. jsou pak položeny základy "Energiově disperzní rentgenové difrakce". Ve druhé polovině práce ("Experimentální část") jsou pak uvedenou metodou proměřeny vzorky pěti vzorků malířských pigmentů nanesených buď na destičkách z amorfního křemíku nebo na malířském plátnu. V kapitole 4 ("Výsledky a diskuse") se pak autorka v závěru (kapitola 4.3.) pokouší porovnat výsledky dosažené energiově disperzní práškovou rentgenovou difrakcí (EDXRD) s výsledky "klasické" úhlově disperzní práškové rentgenové difrakce (ADXRD).
 
V závěru práce pak autorka zcela otevřeně sděluje, že i když bylo použití metody testováno na čistých známých fázích, očekávaných výsledků dosaženo nebylo. Uvedený závěr se může zdát jako popření a nesplnění cíle bakalářské práce, s čímž však rozhodně nemohu souhlasit. Výsledky bakalářské práce nám říkají, že uvedenou metodu nelze využít v uspořádání, které bylo použito, k identifikaci studovaných fází a už vůbec ne ke kvalitativní a kvantitativní fázové analýze směsí. To však neznamená, že energiově disperzní prášková rentgenová difrakce jako taková není schopna takových výsledků dosáhnout. Autorka v závěru práce navíc navrhuje úpravy, které by mohly přispět k dosažení relevantních výsledků.
 
Předloženou práci doporučuji k obhajobě a navrhuji klasifikovat známkou velmi dobře.
 
 
 
 
	Name: Kamila Starkbaumová
	Nazev: Možnosti fázové analýzy s využitím energiově disperzní rentgenové difrakce
	0: Ne
	1: Ne
	2: Ne
	3: Ne
	4: Ne
	5: Ne
	B: S některými tvrzeními uvedenými v teoretické části nelze úplně souhlasit. Následně uvádím jejich výčet:
 
- str. 9. odst. 2.1.: "Rentgenová difrakce je analytická strukturní metoda, díky níž lze studovat fázové složení různých látek a materiálů" (Rentgenová difrakce jako metoda byla určena ke stanovení struktury látek, nikoliv k jejich analýze. Rentgenová difrakce na práškových vzorcích může sloužit také ke kvalitativní i kvantitativní fázové analýze směsí krystalických látek.)
 
- str. 12, odst. 2.3., druhá část: "Tato geometrie (míněno Bragg-Brentanovo uspořádání) slouží k analýze povrchu a textury vzorku" (Bragg-Brentanovo uspořádání je dnes základní metodou získání dat z práškové difrakce. Ke studiu povrchu je pak vhodná "metoda paralelního svazku", ke studiu textury pak slouží "texturní goniometry")
 
- str. 12, odst. 2.3.1.: U Debye-Scherrerovy metody chybí informace o formě vzorku (Vzorek je umístěn v kapiláře nebo na tyčince z nedifraktujícího skla)
 
- str. 14, odst 2.3.3: Seeman-Bohlinova metoda je označována jako "metoda širokoúhlého paprsku". Výklad v odstavci 2.3.3 tuto informaci nezahrnuje.
 
- str. 17. odst. 2.5: "Základy EDXRD byly položeny nezávisle na sobě Bronislawem Burasem a jeho týmem a Bill Giessenem s Glenem Gordonem v roce 1968" (Použití spojitého rentgenového záření se širokým oborem vlnových délek na monokrystalu je principem Laueho metody, která je podstatně starší - Max von Laue zemřel 24.4.1960. Metoda EDXRD, jejíž základy byly položeny v roce 1968 se týká práškových vzorků)
 
- str. 20, 1. odstavec nahoře: "d" v rovnici 7 není mřížková konstanta ale mezirovinná vzdálenost.
 
- str. 23, odstavec 3.3: "Difraktogramy byly pořízeny v kontinuálním módu v rozmezí 5 - 80 stupňů 2 Theta s krokem 0.017" (Protože difraktogram je pořízen v kontinuálním módu, znamená uvedený "krok" v podstatě jen vymezení řádkování, ve kterém se ukládají data. Kdyby šlo skutečně o krokový režim, musela by být uvedena i doba setrvání na kroku)
	C: 1) K výkladu rentgenové difrakce používají všechny učebnice tzv. Ewaldovu konstrukci, která zobrazuje splnění podmínek difrakce v závislosti na směru a vlnové délce dopadajícího záření vzhledem k orientaci reciproké mřížky a umožňuje snadné odvození Braggovy rovnice. Pokuste se, prosím, o aplikace Ewaldovy konstrukce na Laueho metodu (spojité rentgenovo záření a monokrystal) a na metodu EDXRD (spojité rentgenovo záření a polykrystalický materiál).
 
2) Záznamy EDXRD jsou obvykle publikovány ve formátu difrakčního záznamu, kde na ose x je energie rentgenova záření a na ose y intenzita při zvolené konstantní hodnotě difrakčního úhlu. Takový záznam by měl poskytovat ostré difrakční píky. Vaše záznamy jsou "přepočtené" na formát obvyklý u ADXRD, což vede k širokým pásům, připomínajícím difrakční záznam opravdu jen vzdáleně.
 
2a) Můžete nám ukázat některý z Vašich změřených záznamů ve formátu závislosti intenzity na energii záření?
 
2b) Jaký byl v takovém případě zvolený difrakční úhel?
 
2c) Jakým způsobem (principiálně) byly přepočteny výsledky do formátu ADXRD? 
 
3) Uveďte, prosím, alespoň schematicky, geometrii experimentálního uspořádání při měření. To v práci bohužel chybí.
 
4) Výsledný difrakční záznam (jak sama uvádíte na str. 38) může být ovlivněn též plátnem, na které jste pigment nanášela. Nezměřila jste také samotné plátno bez pigmentu?
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