Specializace Analyticka chemie

Statni zavérecna zkouska sestdva ze tfi povinnych predmét(l, pficemzZ prvni z nich je povinny pro
vSechny specializace studijniho programu Chemie.

e Metody chemického vyzkumu
e Spektroskopické metody

e Analytické instrumentdlni metody

Zkouska klade dliraz na dlikladné porozuméni souvislostem a poznatk(im ziskanym absolvovanim
povinnych a povinné volitelnych kurz( magisterského studia, pfihlédnuto je ke specializaci kandidata,
dané zamérenim jeho diplomové prace. RAmcové okruhy témat ke statni zavérecné zkousce jsou
uvedeny niZe. Soucdsti statni zavérecné zkousky je téZ obhajoba diplomové préce, pfi niz ma uchazec
prokdzat schopnost prezentovat ziskané vysledky a orientovat se v problematice specializované
oblasti i Sirsi discipliny na soucasné odborné Urovni. Obhajoba diplomové prace ma formu ustni
prezentace, béhem niz uchaze¢ sezndmi komisi a posluchace s tématem a cili prace, resenymi
problémy, pouzitymi metodami a ziskanymi vysledky. Odpovida na ptripominky a dotazy obsazené v
posudcich vedouciho a oponenta prace a reaguje na dotazy vznesené v priibéhu diskuse.



Okruhy otazek:

1. Metody chemického vyzkumu

Obsah predmétu vychazi zejména z kurz(i C5020 Chemicka struktura a C5060 Metody chemického
vyzkumu. Student by mél ovladat fyzikalné-chemickou podstatu nasledujicich technik a jejich vyuZiti
pro stanoveni struktury anorganickych, organickych a biologicky vyznamnych latek:

e Metody zalozené na absorpci gama zareni (MoOssbauerova spektroskopie).

o Metody zaloZené na difrakci elektrond, neutrond a rentgenového zareni (difrakéni metody).

e Metody zaloZené na absorpci rentgenového a ultrafialového zafeni a na absorpci elektron(
(fotoelektronova a Augerova spektroskopie, rentgenova fluorescencni analyza).

o Metody zaloZené na absorpci ultrafialového a viditelného zareni (elektronova spektroskopie).
Absorpce a emise UV a VIS zareni pro atomy a molekuly — typy elektronovych prechodd,
Franckdv-Condonuyv princip, vybérova pravidla, elektronova spektra anorganickych a organickych
sloucenin, luminiscence, fluorescence, fosforescence, Jablonského diagram, vyhasinani
luminiscence, typy pfechod(/excitace.

e Metody zaloZené na absorpci infracerveného a mikrovinného zareni (spektra rotacni, vibracni a
rotacné-vibracni). Princip vzniku infracervenych spekter — blizka, stfedni a vzdalend oblast,
dipélovy moment a symetrie molekul. Molekulova vibraéni spektroskopie, harmonicky
a anharmonicky oscilator, energie vibracnich hladin, translacni, rotacéni a vibrac¢ni stupné volnosti,
vibra¢ni kvantova Cdisla, typy normadlnich vibraci, pfechody mezi energetickymi hladinami,
vybérovd pravidla, valen¢ni a deformacdni vibrace. Interpretace vibracnich spekter, empiricka
pravidla, charakteristické frekvence. Mikrovinnd spektroskopie.

e Molekuly v elektrickém poli (permitivita dielektrika, polarizovatelnost, indukovana a orientacni
polarizace, indukovany a permanentni elektricky dipdlovy moment, méreni dipolovych momentd,
mezimolekularni interakce). Metody zaloZzené na rozptylu elektromagnetického zareni
(RayleighGiv/Raman(lv, resp. pruzny/nepruzny rozptyl). Ramanova spektroskopie -
polarizovatelnost, Stokesovy a anti-Stokesovy prechody. Turbidimetrie a nefelometrie.

e Pfechod svétla latkami (lom svétla, index lomu a molarni refrakce, SnellGv zdkon, méreni indexu
lomu, vliv elektrického pole, Kerrliv efekt, polarizované svétlo — vznik a vlastnosti). Opticka
aktivita, specificka otdacivost, Cotton(iv efekt, optickd rotacni disperze, cirkularni dichroismus,
opticka otacivost a struktura.

e Molekuly v magnetickém poli (magneticka indukce, magnetizace, permanentni magneticky
dipélovy moment, anizotropie magnetické susceptibility, diamagnetika, paramagnetika a
ferromagnetika). Metody zaloZené na absorpci mikrovinného a radiofrekvencéniho zareni latkami
v magnetickém poli (elektronova paramagnetickd a nukledrni magnetickd rezonancni
spektroskopie). Zakladni pojmy v EPR spektroskopii — podminka rezonance, Landého g-faktor,
hyperjemné stépeni. Zakladni pojmy v NMR spektroskopii — jaderny spin, magnetogyricky pomér,
Larmorova frekvence, stinici konstanta, diamagnetické a paramagnetické stinéni, parametry
ovliviujici stinici konstantu, chemicky posun a jeho korelace, chemicka ekvivalence a symetrie
molekul, relaxace — relaxacni ¢asy T1/T>, relaxaéni mechanismy, dynamicka NMR spektroskopie,
chemickd vyména.

e Hmotnostni spektrometrie — ionizace narazem elektron(l a chemicka ionizace, analyza a detekce
iontd, hmotnostni spektrum, fragmentace iont(, metastabilni ionty.

o Metody termické analyzy. Zakladni metody termické analyzy (TGA, DTA, DSC, simultanni termicka
analyza). Rozsitena termickda analyza (TG-FTIR-MS).

e Separacni metody a jejich fyzikdlné-chemické zaklady (extrakce, chromatografie plynova,
kapalinova a superkriticka, kolonovad /planarni chromatografie, preparativni/analyticka
chromatografie, princip separace a separacni mechanismy).



Elektromigracni techniky a jejich fyzikalné-chemické zaklady (elektroforéza, izotachoforéza,
izoelektrickd fokusace, elektroosmdza a elektroosmoticky tok, elektroforeticka pohyblivost,
Kohlrauschova regulacni funkce, samozaostfovaci efekt).

Elektroanalytické metody a zdkladni pojmy (redoxni déj, elektroda a elektrodovy potencial —
standardni, formalni, absolutni; Fermiho energie, elektrochemicky ¢lanek — polarizace elektrody a
jeji prepéti podle Butlera/Volmera a Tafela). Potenciostatické/galvanostatické techniky,
stacionarni a nestacionarni voltametrie, metody zaloZzené na Uplné elektrolyze.



2. Spektroskopické metody

Obsah predmétu vychazi zejména z kurzi C7031 Atomova spektrometrie, C7041 Molekulova
spektrometrie. Student by mél ovladat fyzikalné-chemickou podstatu a instrumentdlni aspekty
nasledujicich technik a jejich vyuziti pro kvalitativni, kvantitativni a strukturni analyzu jednotlivych
anorganickych, organickych a biologicky vyznamnych latek, v jejich smésich a redlnych vzorcich.

Atomovd spektrometrie. Principy metod, typy a rozsahy spekter, fyzikdlni zakony, energetické
veliiny, interakce zafeni s hmotou, klasifikace metod spektralni analyzy. Instrumentace, soucasti
analyzator(, principy jejich funkci a technické parametry. Optickda emisni spektrometrie (OES) v UV-
VIS oblasti: plamenova emisni spektrometrie (FES) molekul a atom, obloukova a jiskrova OES, OES v
indukéné vazaném plazmatu (ICP) a mikrovinném plazmatu (MIP, CMP), vyboje za snizeného tlaku v
OES. Atomova absorpcni spektrometrie (AAS). Atomova fluorescencni spektrometrie (AFS).
Elementarni analyza s vyZitim rentgenovych paprskl (absorpéni/fluorescencni spektrometrie, RTG
spektrometrie s buzenim zdareni nabitymi c¢asticemi, elektronovd mikrosonda, Md&ssbauerova
spektroskopie. Pfiprava vzorku k analyze metodami atomové spektrometrie. Speciacni analyza.
Stopova analyza. Analyza pevnych, kapalnych a plynnych vzork(, analyza povrchd, lokdlni analyza a
mikroanalyza. Techniky vnaseni vzorku do analyzator(. Spektralni a nespektralni interference a jejich
mechanismy, techniky korekce interferenci. Optimalizace metod spektralni analyzy. Analytické
vlastnosti metod a jejich metrologické parametry. Zajisténi jakosti vysledkd. Aplikace metod atomové
spektrometrie v analyze redlnych vzork(: ptiklady, metodiky, vyhody a nevyhody riznych metod,
jejich srovnani z hlediska metrologickych parametrl a analytickych vlastnosti. Detektory
v separacnich analytickych metodach.

Molekulova spektrometrie. Principy metod, typy a rozsahy spekter, fyzikdlni zdkony, energetické
veli¢iny, interakce zafeni s hmotou. Klasifikace metod molekulové spektrometrie. Instrumentace,
soucasti analyzatord, principy jejich funkci a technické parametry. Spektrometrie: UV-VIS absorpcni, s
vyuzitim rozptylu, luminiscen¢ni, infraCervend, Ramanova, mikrovinnd, magnetické rezonancni
metody (NMR/EPR). Metody zaloZzené na méfeni zmény sméru a rychlosti Sifeni zareni:
refraktometrie, optickd rotacni disperze, cirkularni dichroismus. Spektra rdznych latek a efekty
ovliviiujici spektra. Analyza kapalnych a plynnych vzorkl. Analyza pevnych vzork(i a povrchd.
Aplikace metod molekulové spektrometrie v analyze redlnych vzork(l. Metody molekulové
spektrometrie jako detekéni systémy v kombinaci s dalSimi analytickymi metodami
(separacni/elektroanalytické metody).

Hmotnostni spektrometrie. Principy metod, typy a rozsahy hmotnostnich spekter, fyzikalni zakony,
velic¢iny. lonizacni metody a metody zavadéni vzorku: lonizace elektronovym narazem (EI). Chemicka
ionizace (Cl). Doutnavy vyboj. Indukéné vazané plazma (ICP). lonizace rychlymi atomy (FAB). lonizace
(SIMS). Thermospray (TSI). Elektrospray (ESI). Laserova Desorpce (LD). Plazmova Desorpce (PD).
Laserova desorpce za Ucasti matrice (MALDI). Hmotnostni spektrometry, jejich soucasti, technické
parametry a vlastnosti. Zaklady iontové optiky. Energetické analyzatory. Magneticky sektor.
Kvadrupélovy analyzator. lontovy cyklotron (FT-ICR-MS). lontova past (IT). Time-of-Flight hmotnostni
spektrometr (TOF-MS). Kolizné indukovana disociace (CID). Tandemova MS (MS/MS). Interference
spektrdlni a nespektralni, jejich mechanismy a korekce. Analytické vlastnosti metod a jejich
metrologické parametry. Zajisténi jakosti vysledk(l. Spojeni hmotnostni spektrometrie s analytickymi
metodami (separacni/elektroanalytické techniky). Specia¢éni analyza. Anorganickd/organicka
hmotnostni spektrometrie — elementarni, resp. strukturni analyza.  Aplikace pro analyzu
biomakromolekul (napt. proteiny a peptidy, DNA, sacharidy, syntetické polymery, aj.)



Spektroskopie s vyuZitim laserového zdreni. Principy laserové techniky, fyzikalni zakony, vlastnosti
laserového zareni a jeho generovdni. Typy pulsnich laser(: plynové, pevnoldtkové, iontové,
excimerové, polovodicové, chemické. Plynule laditelné lasery (barvivové, pevnolatkové). Optické
cerpani, pulsni a kontinudlni provoz, frekvencni a spektralni vlastnosti, konstrukce jednomddovych
laditelnych laser(. Laserové zareni a optické vlastnosti materidll, prichod elektromagnetického
zareni hmotnym prostfedim, nelinearni optika; absorpce zafeni v povrchovych vrstvdch pevnych
material(. Analytické aplikace s vyuZitim vysoké koncentrace energie laserového paprsku: laserova
ablace pro povrchovou a lokalni analyzu materialll v kombinaci s dal$imi spektralnimi metodami
(AAS, ICP-OES, ICP-MS); laserova jiskra v emisni spektrometrii, MALDI TOF MS. Laserova
spektrometrie nenasycenych stavl: LEI, Ramanova, vysokorozliSovaci absorpéni spektrometrie v UV-
VIS-IC oblasti, optoakusticka spektrometrie. Laserova spektrometrie nasycenych stavd.



3. Analytické instrumentdlni metody (separacni, elektroanalytické a jiné metody)

Obsah predmétu vychazi zejména z kurz(l C5350 Analytickd chemie Ill, C7021 Separacni metody A,
C8022 Separacni metody B, C7050 Elektroanalytické metody. Student by mél ovladat fyzikdlné-
chemickou podstatu a instrumentalni aspekty ndsledujicich technik a jejich vyuZiti pro kvalitativni a
kvantitativni analyzu jednotlivych anorganickych, organickych a biologicky vyznamnych latek, v jejich
smésich a realnych vzorcich.

Analytické separacni metody. Chromatografické metody: zdkladni teorie a pojmy. Klasifikace
chromatografickych systém( a postupl. Zakladni teoretické modely popisujici chromatografii.
Retencni rovnice, teoretické patro, faktory ovliviujici separacni Gcinnost, eluéni pomér a rozliseni.

Kapalinovd chromatografie. Teoretické zaklady kapalinové chromatografie (LC), fyzikdlné-chemicky
popis proces, stacionarni a mobilni faze. LC, pfenos hmoty v LC, termodynamické a kinetické
aspekty separace. Klasifikace separac¢nich mechanism( v LC (LLC, LSC, IC, GPC). Extrakce kapalina-
kapalina, kapalina-pevna latka. Extrakéni rovnovdha. Pred-analyticka priprava vzorku: SFE (extrakce
nadkritickymi tekutinami), ASE (urychlend extrakce rozpoustédlem), MAE (extrakce pomoci
mikrovinného zareni), TLC (chromatografie na tenké vrstvé, HPTLC, 2D-TLC). SPE (extrakce na pevné
fazi), SPME (mikroextrakce na pevné fazi), HSE (extrakce z plynné faze). Zakladni médy LC: NP-HPLC
(chromatografie na normalni fazi), RP-HPLC (chromatografie na obracené fazi), ultravykonna
(UHPLC), LC za zvysené teploty, ultravykonna LC za zvySené teploty. lontova, gelova a afinitni
chromatografie. Vylucovaci kapalinova chromatografie (GPC, SEC). Afinitni chromatografie: principy,
IMAC (afinitni chromatografie s imobilizovanym iontem kovu), SFC (chromatografie nadkritickymi
tekutinami), PC (perfuzni chromatografie), biospecificka afinitni chromatografie. HILIC (LC s
hydrofilnimi interakcemi), HIC (LC s hydrofobnimi interakcemi), IEC (iontové vyménna
chromatografie), chromatofokusace. Chiralni separace: opticka rotacni disperze; chiralni selektory,
chirdlni stacionarni faze v HPLC. Separace makromolekul: makromolekuly syntetické a biologické.
Gyracni polomér, relativni molekulovd hmotnost, polydisperzita. Detekce optickd, viskozimetricka.
Ultracentrifugace, elektroforéza (GCE). Matrix Assisted Laser Desorption lonization Mass
Spectrometry, MALDI-MS).  Separacni metody pro makromolekuly: GPC (Gel permeation
chromatography), HDC (Hydrodynamic chromatography), FFF = Frakcionace tokem v poli (Field-Flow
Fractionation). Specialni detekéni techniky. Rozptyl svétla (staticky) (Light scattering, LALLS, MALLS).
Spojeni separacnich technik sjinymi analytickymi metodami vyuZitelnymi pro detekci.
Instrumentace, jeji soucasti, principy, technické vlastnosti a parametry. Optimalizace, kvantitativni
vztahy mezi strukturou a selektivitou vzhledem k retenci. Validace analytické separac¢ni metody,
shodnost metody, pfesnost metody, kalibrace, selektivita, robustnost. Popis a vyhodnoceni vysledk.

Plynovd chromatografie. Princip plynové chromatografie (GC), staciondrni a mobilni faze, difuze,
distribuce, interakce. Vliv teploty a tlaku plynu na retencni charakteristiky v GC. Instrumentace, jeji
soucasti, principy, technické vlastnosti, parametry. Detekce v GC: plamenové ionizacni detektor
(FID), tepelné vodivostni detekce (TCD), elektronovy zachyt (ECD), spojeni GC s hmotnostnim
spektrometrem (GC-MS). Kvalitativni analyza, identifikace z elucnich adaji, eluéni zavislosti
(Kovatsovy indexy), selektivni detektory. Kvantitativni analyza.

Elektromigracni metody. Teoretické zaklady, zakladni pojmy, veliciny, fyzikalni principy. Separacni
mody v kapilarni elektroforéze: CZE (FSCE), CITP, CGE, MEKC (MECC), CEC, CIEF, diskontinudlni
elektroforéza. Instrumentace, jeji soucasti, principy, technické vlastnosti a parametry. Optimalizace,
vyhodnocovani dat. Validace metod CE. SDS — PA GE, kapilarni iontova elektroforéza (CIE), Chiralni
separace, CE v nevodném prostfedi, analyza DNA, laserem indukovana fluorescence, CE-MS.
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Elektroanalytické metody: Principy, pojmy, veli¢iny, mechanismy, procesy, modely. Klasifikace
elektroanalytickych metod. Instrumentace pro elektroanalytické metody. Potenciometrie, iontové
selektivni elektrody, méfeni pH, pX. Elektrolyza, elektrogravimetrie, coulometrie. Polarografie,
voltametrie, normalni/derivacni polarografie, tast-polarografie. Cyklickd voltamperometrie, anodicka,
katodickd a adsorptivni voltamperometrie. Stfidava a ,square wave” polarografie a voltametrie.
Pulsni metody, normalni (NPP) a diferencné pulsni (DPP) polarografie a voltametrie.
Chronopotenciometrie a chronoamperometrie. Hydrodynamicka a mikroelektrody. Konduktometrie,
stejnosmérnd a stfidava konduktometrie, dielektrometrie. Impedancni metody. Titracni varianty
elektroanalytickych metod. Elektroanalyza s pouZitim modernich elektrochemickych metod:
elektrochemické  mikrovdhy (QCM), spektroelektrochemie  (UV/VIS/IC  oblast, Raman),
sonoelektrochemie. Metrologické charakteristiky vybranych elektroanalytickych metod. Aplikace na
analyzu realnych vzorkd.

Kinetické metody chemické analyzy. Zakladni pojmy — kinetika 1. a 2. fadu, rychlostni konstanta a jeji
stanoveni, vliv experimentélnich podminek na pribéh analytické reakce a stanoveni reakcéniho
mechanismu — optimalizace analytické metody. Pouzitd instrumentace, indikatorova reakce —
katalyticky/inhibi¢ni efekt a metody stanoveni analytd vykazujici tento efekt v anorganické i
organické analyze. Analytickd enzymologie — prehled enzymaticky katalyzovanych reakci, reakéni
mechanismus, stanoveni enzym a substratd, priklady stanoveni a vyuziti v klinické analyze.

Radioanalytické metody. Zakladni pojmy — radionuklidy/radioizotopy, typy premén, polocas,
datovani. Experimentalni metody — principy a instrumentace, aktivacni analyza s vyuzitim neutron(
a jinych &astic, zobrazovaci medicinské techniky — PET/SPECT, CT.

Analyza povrchl. Specifika a vyznam — plosné a topografické, prehled a rozdéleni technik —
prvkova/molekulova; techniky s fotonovou, elektronovou a iontovou sondou. Zobrazovaci techniky
— opticka/elektronova/jind mikroskopie (TEM/SEM, AFM, STM).

Zaklady organické analyzy. Pfehled metod elementdrni analyzy organickych a biologicky vyznamnych
molekul. Dikaz a stanoveni béznych funkénich skupin organickych molekul. VyuZiti instrumentalnich
metod pro kvantitativni analyzu jednotlivych organickych molekul a redlnych vzorcich. Klinickd a
farmaceuticka analyza — stanoveni vybranych anorganickych a organickych analyta.

Optimalizace analytické metody. Metrologické parametry analytické metody a jejich stanoveni —
mez detekce, stanovitelnosti, citlivost, dynamicky (linedrni) koncentracni rozsah, robustnost. Validace
analytické metody. Optimalizace — vyuZiti chemometrickych metod. Termodynamicky a kineticky
popis chemickych reakci v analytické chemii — optimalizace experimentdlnich podminek analytické
metody.

Trendy v analytické chemii. Kombinované techniky a miniaturizace — ,lab on chip”. Automatizace a
robotizace — analyzatory, prltokova injekéni analyza (FIA). PouZiti nevodnych rozpoustédel a tenzidd.
Zelena analytickd chemie.
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