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ABSTRAKT 

Aplikovaná mineralogie má nečekaně široké uplatnění ve forenzní oblasti. Jde jednak o mineralogické 

fáze, které se objevují v celé řadě materiálů a stop, ale i o postupy mineralogické analýzy, které jsou 

často využívány v oblasti tzv. mikrostop. Pro účely této práce byly vybrány 4 významné oblasti fo-

renzní mikroanalýzy, kde se aplikovaná mineralogie uplatňuje a které charakterizují šíři a heterogeni-

tu dotčené sféry. 

Prášková rentgenstrukturní mikrodifrakce má ve forenzní oblasti poměrně významnou a nezastupi-

telnou roli nejen pro možnost přímé fázové analýzy látek ve směsích. Byla navržena, testována a za-

vedena souprava pro centraci, justaci a přímou kontrolu analyzované plochy při mikrodifrakční analý-

ze a experimentálně optimalizovány parametry snímání pro jednotlivé sestavy systému. Byla testo-

vána možnost výpočtu velikosti, resp. monokrystalových domén u nanočástic. Aplikace XRD metod 

umožňují zpřesnění organické analýzy např. u tzv. nových syntetických drog. Mikrodifrakce byla také 

použita při první komplexní fázové analýze barevných vrstev oltáře v kapli hradu Křivoklát (datované 

1480–1490). 

Forenzní analýza zeminových fází, byla původně v české kriminalistické a znalecké praxi prováděna 

poměrně jednoduše. Autorem byl postupně zaveden komplexní systém, který zpracovává všechny 

dosažitelné informace z předloženého vzorku, včetně biologických analýz a analýz antropogenních 

fází (fragmenty stavebních materiálů, skel, strusky, apod.). Implementovaný komplexní systém 

umožňuje získání maxima informací z velmi různorodých látek, které se v zemině nacházejí. Na zákla-

dě provedených testů bylo začleněno použití geografických informačních systémů (GIS) 

s topografickými, geologickými a pedologickými informacemi. Aktuálně je zaváděn systém automa-

tické mineralogické analýzy, který byl v rámci společného projektu Kriminalistického ústavu (KU) a 

společnosti Tescan (VG20102015065) modifikován pro přímou analýzu neupravených zrn s topogra-

fickým povrchem. Testování nového SW, změn parametrů analýzy a klasifikačních databází bylo pro-

vedeno na reálných vzorcích s velmi dobrými výsledky jak v testech reprodukovatelnosti měření, tak i 

jeho citlivosti. Automatická analýza je vhodným doplněním celého komplexního systému forenzní 

analýzy zemin. 

Analýza povýbuchových zplodin a reziduí je ve velmi kontaminované heterogenní směsi povýbucho-

vé scény poměrně složitým úkolem. Pozornost byla proto věnována detailnímu studiu morfologie 

relevantních částic, technikám vzorkování a testování dostupných koncentračních a separačních me-

tod. Dostupnými analytickými technikami byla provedena charakterizace reliktů hlavních potenciál-

ních improvizovaných výbušnin, zejména v případných možných nestechiometrických poměrech 

komponent. Veškeré získané výsledky, včetně originálních tzv. výbušninářských parametrů, které pro 

řadu těchto směsí nebyly dosud zjišťovány, jsou ukládány do naprogramované aplikace, která bude 

sloužit pro potřeby specializovaných složek Policie a Armády ČR a dalších i zahraničních specializova-

ných subjektů. 

Komplexní analýza barevné vrstvy přestavuje opět velmi širokou oblast, která zahrnuje nátěrové 

systémy nástrojů, nátěry používané ve stavebnictví, automobilové laky až po barevné vrstvy umělec-

kých předmětů. Pro materiálové studie uměleckých předmětů byl do znalecké praxe implementován 

postup, který začíná nedestruktivními metodami (multispektrální a rentgenové snímkování, mobilní 

XRD a Ramanova spektrometrie), až po odběr mikrovzorků a detailní studium všech pigmentových a 

doprovodných fází a pojiv. Pro potvrzení přítomnosti atypických mikrofází byla testována technika 

ortogonálního TOF-SIMS FIB. Pro účely identifikace padělků, zejména moderního umění, je v široké 

kooperaci vytvářena databáze na trhu dostupných malířských pigmentů a ve spolupráci s Národní 

galerií Praha (NGP) je prováděno studium malířských palet významných českých moderních autorů. 

Veškerá získaná data jsou ukládána do nově naprogramovaných speciálně zajištěných databázových 

aplikaci.  



 
 

ABSTRACT 

Surprisingly, applied mineralogy plays an important role in the forensic science field. It is the miner-

alogical phases which exist in many kinds of materials and traces but also the mineralogical analysis 

procedures which are often used in the field of so called trace evidence. For purposes of this study, 

4 important fields of forensic microanalysis were chosen. These are those fields in which applied 

mineralogy is applied and which characterize the width and heterogeneity of the concerned area. 

Powder X-ray microdiffraction plays quite an important and irreplaceable role not only in the direct 

phase analysis of substances in mixtures. The author designed, tested and introduced a set for cen-

tration and direct check of the analysed surface during micro-diffraction analysis and also experimen-

tally optimised sensing parameters for the different system configuration. A possibility to calculate 

the size of the nanoparticles (more precisely the size of a mono crystal domain) was tested. XRD 

methods application allows refining organic analysis for example in the case of new synthetic drugs. 

Micro diffraction was also used for the first complex phase analysis of colour layers of the altar in the 

chapel in the castle of Křivoklát (dated 1480 – 1490).  

Forensic analysis of soil phases used to be, in the Czech forensic and expert practice, carried out in a 

quite simple way. The author has gradually introduced a complex system which processes all availa-

ble information from the provided sample including biology analyses and anthropogenic phases anal-

yses (fragments of construction material, glass, slag, etc.). The implemented complex system enables 

maximum information from diverse substances that are present in soil to be obtained. Based on the 

tests carried out, geographic information systems (GIS) containing topographical, geological and pe-

dological information was implemented. Currently, a system of automatic mineralogy analysis is be-

ing introduced. This system was modified, within the project of the ICP and the Tescan company 

(VG20102015065), for direct analysis of untreated grains with a topographic surface. Testing of the 

new SW, analysis parameters, changes and classification databases was executed on real samples 

with very good results both in the tests of measurements reproducibility and their sensitivity. The 

automatic analysis is a suitable supplement to the whole complex system of forensic soil analysis. 

Post-blast residues analysis is a very complicated task in a highly contaminated heterogeneous mix-

ture at a scene of explosion. That is why attention was paid to a detailed study of relevant particles 

morphology, sampling techniques and testing of available concentration and separation methods. 

Characterization of relicts of main possible improvised explosives, especially concerning possible 

non-stoichiometric components ratio, was carried out using available analytical techniques. All re-

sults obtained, including the so called explosive parameters, which have not been examined so far, 

are recorded in a programmed application which serves the needs of special units of the Czech Army 

and the Police of the Czech Republic and other, even foreign, specialized forces.  

Colour layer complex analysis means a very wide area which spreads from tool paints, construction 

paints across car paints to colour layers on objects of art. For examination of material on objects of 

art, a procedure has been implemented in the expert practice, which starts with non destructive 

methods (multispectral and X-ray imaging, mobile XRD and Raman spectrometry) and stretches to a 

collection of micro samples and detailed examination of all pigment and accompanying phases and 

binders. After presence of atypical micro phases had been proved, the orthogonal TOF-SIMS FIB 

technique was tested. For the purposes of counterfeits identification, especially of those of modern 

art, a database of available paint pigments is being created in cooperation with the National Gallery, 

a study of “colour palette” of important modern Czech authors is being carried out. All data obtained 

are recorded in newly programmed and specially secured database applications. 
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1 Úvod 

Aplikovaná mineralogie má nečekaně široké uplatnění ve forenzní oblasti. Jde jednak přímo o minera-

logické fáze, které se objevují v celá řadě materiálů a stop, ale o postupy mineralogické analýzy, které 

jsou často využívány pro mikroanalýzy v oblasti tzv. mikrostop. Jedná se zejména o následující oblasti: 

 rozbor a komparace pedologických stop (reliktů zemin) a dalších minerálních fází 

 nerostné fáze pigmentů, komplexní analýza barevné vrstvy (automobilové laky, nátěrové sys-

témy nástrojů, uměleckých předmětů, atd.) 

 gemologické objekty a další vysoce hodnotné komodity  

 anorganické mikrofáze povýbuchových zplodin, výbušnina pyrotechnických složí 

 degradované biologické a antropologické stopy 

 analýzy skel a jejich inkluzí 

 anorganická plniva (plasty, polymery, papírenské produkty, farmaceutické a kosmetické pro-

dukty, apod., včetně jejich padělků a např. i analýzy narkotik) 

 ohnivzdorné a bezpečnostní výplně trezorů 

 analýzy vláken (materiály pro jejich zušlechťování) 

 stavební materiály (jak prokazování podvodů, tak i komparace mikročástic, nečistot, otěrů, 

apod.) 

 „neznámé“ vzorky a látky (v nejširším pojetí, včetně látek doprovázejících vyděračské dopisy) 

 a další 

 

Pro účely této práce byly vybrány 4 významné oblasti forenzní mikroanalýzy, kde se aplikovaná mine-

ralogie uplatňuje a které podle názoru autora poměrně dobře charakterizují šíři, ale současně i hete-

rogenitu této oblasti. Jedná se o analýzu a komparace pedologických stop, analýzu povýbuchových 

zplodin, analýzu pigmentů uměleckých předmětů, resp. komplexní analýzu barevné vrstvy a imple-

mentace technik rentgenstrukturní práškové mikrodifrakce, které se uplatňují při celé řadě analýz, 

nejen ve výše uvedených oblastech. 
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2 Rentgenstrukturní prášková difrakce a mikrodifrakce 

2.1 Úvod 

Rentgenstruturní analýza má ve forenzní oblasti poměrně významnou a nezastupitelnou roli. Většina 

ostatních analytických technik, které se používají v anorganické mikroanalýze, jsou instrumentace na 

bázi spektrálních metod, nebo od nich odvozených. Ve znalecké oblasti se stále více uplatňuje trend 

analýzy minimálně dvěma, pokud je možné zcela nezávislými metodami, neboť závěry posudků jsou 

podkladem pro rozhodování orgánů činných v trestním řízení, které rozhodují o vině a trestu a pod-

klady musí proto mít nejvyšší možnou kredibilitu. Proto je role rentgenstrukturních metod, které 

vyhodnocují krystalografické parametry látek, nezastupitelná, navíc umožňují přímou fázovou analý-

zu látek, a to i ve směsích.  

Rentgenová difrakce, nejčastěji prášková, přináší proto ve forenzní oblasti řadu výhod a analytických 

možností, které lze jen velmi obtížně nahradit jinou instrumentací. Samozřejmě ale ani XRD metody 

nejsou samospasitelné a jsou obvykle používány v kombinacích s dalšími metodami (zejména SEM 

EDS/WDS, Ramanova mikrospektroskopie, optická mikroskopie, XRF, FTIR apod.). 

V rozporu s uvedenými skutečnostmi stojí fakt, že XRD metody nepatří mezi tradiční metody použí-

vané v kriminalistice. Tento stav byl dán složitější přístrojovou instrumentací v minulosti, dále obtíž-

nějším manuálním vyhodnocováním záznamů před rozvojem počítačových aplikací, a dalšími vlivy. Ve 

forenzní oblasti stojí analytik často před problémem identifikace zcela neznámých fází ve směsi (při 

manuálním vyhodnocení tento problém mohl být u vícesložkového systému až neřešitelný) a větší 

možnost implementace nastala až s rozvojem identifikačního softwaru a elektronických databází, 

které zpracování obdobných zadání umožnily. 

V Československu začala být XRD analýza využívána na Kriminalistickém ústavu Praha v 60.  letech 

minulého století k identifikaci zkratových produktů na měděných vodičích. V 90. letech byla autorem 

této práce vybudována laboratoř práškové difrakce se dvěma goniometry v klasické Bragg-

Brentanově reflexní geometrii a dalším zdrojem záření, který je využíván pro Guinier de Wolfovu a 

Gandolfiho komoru s klasickým filmovým záznamem. Na těchto komorách byly snímány vzorky, kde 

množství nedostačuje pro goniometry (ani při použití monokrystalových křemíkových nosičů), nebo 

pro vzorky, které není možné z různých důvodů napráškovat (menší drahé kameny, brisantní třaska-

viny, apod.). Filmové záznamy z těchto komor jsou následně digitalizovány a vyhodnocovány obdob-

ně jako záznamy z goniometrů. Pro vyhodnocování jsou využívány databáze ICDD a klientské databá-

ze. Jako poslední přístroj byl pořízen po důkladném testování difraktometr X´PertPRO fy Panalytical 

s mikrodifrakční kapilárou a rychlým polovodičovým detektorem X´Celerator.  

Význam XRD a fázové analýzy ve forenzní oblasti spočívá zejména: 

 v možnosti analýzy relativně malých objemů vzorků 

 metoda je relativně nedestruktivní (vzorek i po případném napráškování lze využívat k dalším ana-
lýzám) - z uvedeného faktu vyplývá i fakt zachování důkazní hodnoty materiálu 

 metoda umožňuje přesnou identifikaci fází ve směsi (na rozdíl od dalších instrumentálních che-
mických metod) 

 ve většině případů lze určit kvantitu (resp. semikvantitu) látky ve směsi 

 metoda je průkazná pro soudní řízení, přináší tzv. ”tvrdá” data (tj. exaktní numerické, případně 
statisticky podložené hodnoty) 
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2.2 Testování přesné velikosti a pozice snímané plochy 

Pro standardní najustování do roviny difrakce a k výběru analyzovaného bodu u mikrodifrakce slouží 

optický justační mikroskop. Při jeho použití se ale pouze vybírá střed analyzované plochy, její velikost 

není v mikroskopu patrná, což může způsobovat problémy u heterogenních vzorků. U ostatních mo-

dulů není možné pozici analyzované plochy nijak exaktně kontrolovat a ve většině případů je nutné se 

spolehnou na systém PreFIX (předjustované rychle vyměnitelné rentgenové moduly).  

 

Obr.1 pohled do centračního mikroskopu 
 

Velikost analyzované plochy u jednotlivých modulů lze vypočítat podle rovnic (X´Pert PRO User´s 

Guide): 

cotω sinψW 
sinω

f)δ(Rd
 L 




 

L = ozářená délka na vzorku 

d = průměr ústí monokapiláry 

R = poloměr goniometru 

f = vzdálenost od ohniska rentgenové lampy k ústí monokapiláry 

W = ozářená šířka na vzorku 

ω = úhel mezi dopadajícím paprskem a povrchem vzorku 

δ = rozbíhavost kvaziparalelního rentgenového svazku vystupujícího z monokapiláry 

ψ = úhel mezi povrchem vzorku v normálové a ekvatoriální rovině 

 

ψ cos

f)δ(Rd
W 




 

W = ozářená šířka na vzorku 

R = poloměr goniometru 

d = průměr ústí monokapiláry 

f = vzdálenost od ohniska rentgenové lampy k ústí monokapiláry 

δ = rozbíhavost kvaziparalelního rentgenového svazku vystupujícího z monokapiláry 

ψ = úhel mezi povrchem vzorku v normálové a ekvatoriální rovině 
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Přesná přímá kontrola analyzované plochy je v některých případech žádoucí, zejména u nestandard-

ních a nehomogenních vzorků. Některá pracoviště využívají různé kamery, které se nasazují na 

justační mikroskop. Pro účely prvotního testování byla z pracoviště PřFUK zapůjčena kamera VGA 

Mintron s připojovacím optickým adaptérem. 

 

Obr. 2 VGA kamera Mintron s připojovacím optickým adaptérem 
 

Tato sestava se ale neosvědčila, protože poskytuje zašuměný signál, neumožňuje časosběrné snímání 

a plné řízení kamery. Proto byly k testování použity sestavy složené ze systému komponent obrazové 

analýzy Lucia/NIS Elements, digitální mikroskopické kamery NIKON DS F1 a makrooptiky NAVITAR 

s doplňky. Pro ostatní moduly primární RTG optiky je zvětšení této sestavy příliš velké, a proto byl pro 

tyto experimenty do komory goniometru postaven makrofotografický stativ, který umožňoval poho-

dlnou práci a kontinuální změnu zvětšení a zaostření. Jako nosič vzorku byl pro moduly s výjimkou 

mikrodifrakce použit motorizovaný vzorkový nástavec s posuvem X-Y-Z pro systém X´Pert PRO MPD. 

 

Obr. 3 testovací uspořádání - 1-RTG lampa, 2-modul kolimátoru, 3-fluorescenční ter-
čík, 4-vzorkový nástavec s posuvem X-Y-Z, 5-makrooptika NAVITAR, 6- kamera NI-
KON DS F1, 7-makrofotografický stativ 
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Získané fluorescenční obrazy primárního RTG svazku pro jednotlivé moduly byly proměřeny 

v systému obrazové analýzy Lucia/NIS Elements. Pro kalibraci zvětšení byla použita ověřená mikro a 

makroskopická kalibrační měřítka.  

V systému obrazové analýzy lze dále nasnímané fluorescenční obrazy překrýt vrstvou masky a tu pak 

používat pro přesné zaměření např. mikrodifrakce. Opakovatelnost nasazení kamery zajišťuje systém 

PreFIX. Kromě toho lze kdykoliv provést kontrolu s fluorescenčním terčíkem. 

Na základě výsledků těchto experimentů byla autorem této práce navržena finální souprava pro kon-

trolu a zaměřování analyzované plochy. Optický adaptér byl vyroben společností Laboratory Imaging 

a je připojen přímo na justační mikroskop. Obraz je snímán mikroskopickou kamerou NIKON DS F1 s 

příčným zvětšením cca 2.5x. Projektiv má korekcí na barevné vady a zklenutí pole. 

 

 

Obr. 4 digitální mikroskopická kamera NIKON DS F1 s optickým adapterem na tzv. 
justačním mikroskopu 

 

Zjištěné reálné velikosti ozářené plochy pro mikrodifrakční kapiláru při různých snímacích úhlech 

uvádí následující obrázky. Nehomogenity v ploše nejsou způsobeny nehomogenitou kvaziparalelního 

rentgenového svazku, ale fluorescenčního terčíku. 
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úhel kapiláry 15 stupňů 2theta 

 

úhel kapiláry 25 stupňů 2theta 

 

úhel kapiláry 45 stupňů 2theta 

 

úhel kapiláry 65 stupňů 2theta 

Obr. 5 zjištěné reálné velikosti snímané plochy 
 

Pro justaci vzorku do roviny difrakce nebo výběr bodu měření se detektor nahrazuje optickým mikro-

skopem. Vzorek na goniometrické hlavičce je nutné přisvětlovat, protože standardní zářivky komory 

neposkytují dostatek světla. Byly testovány různé druhy osvětlení, které se vesměs neosvědčily. Na-

konec byl použit ·zdroj studeného světla výrobce Schott, dodávaného fy Zeiss - KL1500LCD s oheb-

nými světlovody. Zařízení bylo umístěno na samostatný výsuvný a vyjímatelný stolek v rohu komory 

difraktometru, a je využíváno spolu se systémem obrazové analýzy. 
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Obr. 6 umístění zdroje studeného světla v komoře difraktometru 
 

Pro justaci vzorku do roviny difrakce je mikroskop v horizontální poloze a osový kříž v jeho zorném 

poli se musí krýt s povrchem vzorku, při použití kamery, nasazené přes optický adaptér na mikroskop, 

se povrch vzorku justuje na kalibrační rovinu překryvného obrazu, jejíž pozice byla odečtena při zá-

kladní justaci systému. Intenzitu překryvného obrazu lze měnit až do transparentního, takže lze mít 

v každém okamžiku přesnou informaci o pozici objektu. 

 

Obr. 7 výřez pracovního okna systému obrazové analýzy s překryvnými liniemi, která 
vyznačují rovinu difrakce, pod nimi je živý obraz z kamery 

 

Poté, co je povrch vzorku vyrovnán do roviny difrakce, se mikroskop otočí o 90° do vertikální polohy 

pro výběr měřeného bodu. Ten se nastavuje buď na osový kříž mikroskopu, nebo, pro přesné zamě-

ření celé analyzované plochy, se překryje s binárními obrazy nasnímané skutečné velikosti a pozice 

ozařované plochy (s využitím systému obrazové analýzy). Intenzitu překryvného obrazu lze v systému 

opět měnit až do téměř transparentního, takže je možné sledovat i drobné nehomogenity 

v zaměřované ploše.  



 

8 
 

  

Obr. 8 výřezy pracovního okna systému obrazové analýzy, překryvné obrazy (červené elipsy) vyznačují-
cí velikost a pozici stopy primárního svazku při úhlu 20°(vlevo) a 70° (vpravo), pod červenými kontu-
rami překryvné masky je živý obraz, v tomto případě homogenní fluorescenční terčík 

 

Druhý monitor obrazové analýzy byl umístěn na samostatný a vyjímatelný držák do komory goniome-

tru. Operátor tak může sledovat obraz z optického mikroskopu přímo a pracuje v ergonomické pozici. 

 

 

Obr. 9 monitor v komoře difraktometru se zvýrazněnou plochou analýzy 
 

Implementovaný systém je standardně využíván při mikrodifrakční analýze a umožňuje přesnou 

justaci i kontrolu analyzované plochy vzorku. 
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Obr. 10 snímaný fragment komplexní barevné vrstvy s vyznačenými plochami primár-
ního rentgenového záření při úhlu monokapiláry 20 a 60 stupňů 

 

Pro nestandardní vzorky lze použít motorizovaný stolek s posuvem X-Y-Z s dálkovým ovládáním. Při 

použití kamery na zaostřovacím mikroskopu a monitoru přímo v komoře není problém provést přes-

nou justaci. 

 

 

Obr. 11 mikrodifrakce nestandardních vzorků - 1-mikrodifrakční kapilára, 2 -
 motorizovaný vzorkový nástavce s posuvem X-Y-Z, 3-vstupní část detektoru 

 
 

2.3 Testování velikosti kroku a akvizičního času 

Tyto parametry jsou z hlediska získání optimálních dat velmi významné a jejich hodnoty byly detailně 

zkoumány i pro dříve používané instrumentace a detektory. Předchozí měření byla prováděna 

s pomocí bodového scintilačního detektoru, aktuální sestava je vybavena principiálně odlišným po-

zičně citlivým detektorem X’Celerator založeným na technologii RTMS. Snímání signálu na detektoru 

může probíhat současně v úhlové oblasti až 2,122°. S detektorem je možné pracovat i jako 

s klasickým bodovým detektorem, pak ale ztrácí své výhody. Snímání je možné ve dvou základních 

módech: 



 

10 
 

 kontinuálním (continuous), kdy se detektor pohybuje od výchozího úhlu po konečný plynule, 

konstantní rychlostí. Všechny fotony zachycené v malé úhlové oblasti, která je definována ja-

ko „velikost kroku“ (step size), jsou integrovány do jednoho bodu – středu proměřeného in-

tervalu. Tento režim zajišťuje maximální zisk signálu a rychlost snímkování. 

 krokovém (step scan), kdy se detektor nejprve vystaví na definovanou pozici a na ní je načí-

tán signál. Každý datový bod odpovídá samostatné pozici detektoru a informace o fotonech 

mezi měřícími body není zaznamenávána. Tento režim vyžaduje delší snímací časy, protože 

detektor musí být nejprve vystaven na přesnou pozici a poté zajišťuje akvizici signálu. 

 

Pro standardní úlohy a s ohledem na velmi vysokou přesnost vystavení ramen goniometru a opako-

vatelnost měření (– podrobně viz níže) je standardně využíváno kontinuální snímkování. 

S ohledem na uvedená fakta bylo nezbytné provést exaktní otestování parametru „velikost kroku“ a 

„čas akvizice“ (countingtime), které mohou být na prvý pohled v režimu kontinuálního snímkování 

poněkud zavádějící. 

Velikost kroku je velmi významným faktorem, pro nějž je nutné brát v úvahu fakt, ověřený praktický-

mi experimenty, že například velký krok následovaný vysokým stupněm vyhlazení surových dat vede 

ke značnému snížení intenzity difrakcí a ztrátě rozlišení. Naopak, příliš malý krok následovaný pouze 

nevýznamným vyhlazením vede k posunům difrakcí. 

Teoreticky se uvádí, že ideální velikost kroku pro následné výpočty je taková, že nad celkovou šířkou 

v polovině výšky (FWHM) difrakce leží 10-20 jednotlivých měřících bodů.  

Praktické testování bylo prováděno na pentapletu křemene, který byl zvolen jako relativně dobře 

dělená difrakční oblast, při střední až vyšší úhlové pozici 2theta s relativně složitým průběhem. Za 

minimální definici difrakce je obvykle považováno její pokrytí alespoň pěti body.  

 

2.3.1 Odrazová geometrie s divergenčními clonami 

Pro snímání v odrazové geometrii byla použita bezdifrakční křemíková podložka, se standardem kře-

mene (standard křemene NIST 676A), snímání probíhalo kontinuálně s plnou plochou detektoru 

(2,122°).  
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Na rozdíl od bodového detektoru není možné parametr velikosti kroku, v kontinuálním režimu s vyu-

žitím plné plochy detektoru, fixovat zcela nezávisle, ale lze jej měnit jen v určitých násobcích. Bylo 

zjištěno, že zatímco kroky hrubší než 0,0334° 2theta neposkytují potřebné rozlišení, je při kroku 

0.0334° dosaženo požadovaného rozdělení difrakčních maxim. Jako optimální se jeví, s ohledem na 

rozlišení, použití kroku 0,0167°. Kroky jemnější jsou již příliš malé a vyžadují zbytečně dlouhou celko-

vou expozici. 

Po určení optimální velikosti kroku byl testován parametr času na jeden krok, byla použita bezdif-

rakční křemíková podložka a standard NIST, snímání probíhalo kontinuálně s plnou plochou detekto-

ru (2,122°) a velikostí kroku 0,0167°. 
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Doba expozice v jednotlivém kroku se při délce nad 50 sekund nezdá být rozhodující pro zisk relativní 

intenzity a separace záznamu. Relativně slušné výsledky poskytují i časy kratší, zde ovšem již nejslabší 

difrakce zanikají v šumu pozadí. Při čase kroku 50s vychází celková doba expozice u záznamu v rozsa-

hu 5 – 80° a kroku 0,0167° na 30 minut, což lze považovat za přiměřené. V případě časové tísně lze 

pro rychlou identifikaci zvolit i časy kratší. 

 

2.3.2 Odrazová geometrie s kolimátorem 

Pro snímání v odrazové geometrii byla použita opět bezdifrakční křemíková podložka s naneseným 

standardem křemene NIST 676A, snímání probíhalo kontinuálně s plnou plochou detektoru (2,122°). 

Nejprve byl testován proměnný čas s krokem 0,0167°. Níže jsou uvedeny výsledky testování kolimač-

ní sestavy fixních clon 1x0,25mm. Clona 1mm byla orientována horizontálně. 
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Ukazuje se, že orientační data lze nasnímat již při akvizičním čase 20s/krok. Velmi dobrá separace linií 

nastává při čase od 100s výše, nejslabší difrakce se objevují od 200s, čas 1000s je již příliš dlouhý.  

 

Dále byl testován vliv velikosti kroku, byly postupně použity kolimační clony 1x1mm, 1x0,5mm, 1x 

0,25mm. Clona 1mm byla orientována horizontálně. Akviziční čas pro sestavu 1x1mm byl 50s/krok, 

pro 1x0,5mm 100s a pro 1x 0,25mm 200s.Výsledky uvádí tabulka: 
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Za prvou použitelnou velikost kroku lze považovat 0,0501°, nejslabší difrakce se objevují spolehlivě 

od velikosti 0,0167°, krok jemnější než 0,00836° se jeví jako zbytečný. Při čase kroku 50/100/200s 

vychází celková doba expozice u záznamu v rozsahu 5 – 80° a kroku 0,0167° na 30/60/121 minut, což 

lze ještě považovat za přiměřené, zejména bereme-li kolimátor jako náhradu mikrodifrakce pro větší 

plochy. V případě časové tísně lze pro rychlou identifikaci zvolit i časy kratší. 

 

2.3.3 Odrazová geometrie - mikrodifrakce 

Bylo použito standardní uspořádání, vzorek standardu NIST 676A byl justován na bezdifrakční pod-

ložku síly 2 mm. Ukázalo se, že ve vyšších úhlových oblastech není mikrodifrakční uspořádání schopné 

rozlišit jednotlivé difrakce křemenného pentapletu, ani při čase 10000 s/krok a velmi malém kroku: 
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Z výsledků je patrné, že extrémní délky času načítání nevedou k zisku výrazněji kvalitnějších dat. Jako 

únosný kompromis se jeví časy okolo 2000 s/krok. Časy kratší jsou již zašuměné. 

 

  

  

Jako dostatečný se jeví krok 0,0167°, pro který při výše zjištěném čase okolo 2000 s vycházejí expo-

ziční doby do 24 hodin a signál má dostatečný odstup od šumu. 

 

2.4 Testování dlouhodobé reprodukovatelnosti měření 

Z hlediska zásad správné laboratorní praxe je u analytických zařízení nutné provádět periodické ově-

řování validity analytických výstupů. Po provedených testech se u rentgenových goniometrů jeví 

vhodným např. dlouhodobé monitorování pozice maximální difrakce standardní fáze. Pro tyto účely 

byl zvolen standard křemene (P321), který lze jako sekundární standard navázat např. na standard 
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NIST 676A, nebo 640D. Použití přímo primárního standardu pro tyto účely není nezbytné, mimo jiné i 

s ohledem na jeho cenu. 

Záznam je snímán v úhlové oblasti 25 - 28° 2theta, Cu lampa, 40kV, 30mA, na bezdifrakční podložce, 

reflexní uspořádání, automatické divergenční clony s 5mm snímanou plochou, detektor v kontinuál-

ním modu, plná plocha, krok 0,0167°, čas 50s. Pro další operace byl použit SW X'PertHighScore Plus, 

Release: Version 2.2b. 

 

 

 

Obr. 12 měřená maximální difrakce standardu křemene a její profil 
 

Zvolené parametry vyhodnocování jsou uvedeny níže a jsou uloženy jako samostatná konfigurace. 

Jejich konkrétní hodnoty nemají zásadní význam, musí být ale stále fixní, protože se sleduje dlouho-

dobý trend. 

 

 

 

parametry pro odečet pozadí parametry pro vyhledání difrakčních pozic 
Obr. 13  

S ohledem na relativní velmi dobrou stabilitu zařízení a reprodukovatelnost byl stanoven interval 

tohoto testu na jeden měsíc, a tento interval byl zakotven i do standardního operačního postupu pro 
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zařízení. Testování je prováděno již 22 měsíců a stabilita je velmi dobrá, vezmeme-li v úvahu, že přes-

nost goniometru na každé ose je 0.001°. 

 
 

Obr. 14 dlouhodobá stabilita zařízení 

Pro následné další případné akce byly stanoveny ve standardním operačním postupu dva intervaly. 

Prvý „upozornění“ při překročení hodnoty 26,649, resp. 26,657 a druhý pro nutnost rekalibrace goni-

ometru 26,643, resp. 26,663. Vysokou stabilitu dokumentuje i 3D profil: 

 

 

Obr. 15 3D profil vrcholů difrakcí {011} křemene (P321) měřených v průběhu 22 měsíců 
 

2.5 Testování detekčních limitů fázové analýzy 

Pro testy detekčních limitů byly zvoleny různé směsi, mimo jiné i vzorky s obsahem nanočástic. Pro 

snímání byly použity parametry získané experimenty popsanými v předchozí části. Během série expe-

rimentů byly optimalizovány i expoziční časy pro sestavy s kolimátorem a automatickými divergenč-
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ními clonami, se šířkou štěrbiny 0,5 mm (ekvivalent kolimátoru), jako optimální byly vyhodnoceny 

parametry: 

 krok měření  

[° 2theta] 

virtuální čas měření na krok 
[s] 

celkový čas měření pro 
úhlovou oblast 10-80° 
2theta 

kolimátor 1 x 1 mm 0.0167  50 30 min. 

kolimátor 1 x 0.5 mm 0.0167 100 1 h 

kolimátor 1 x 0.25 mm 0.0167 200 2 h, 2 min. 

divergenční clony, šířka 
štěrbiny 0.5 mm 

0.0167 50 30 min. 

 

Praktická měření ukázala, že lepších výsledků s kolimátory je dosahováno na čárovém ohnisku, bodo-

vé ohnisko vykazuje horší hodnoty celkové intenzity a větší pološířky (FWHM) difrakcí. Difrakční profil 

z čárového ohniska je mírně asymetrický. Srovnávací měření prokázala také velmi dobrou reproduko-

vatelnost měření pro určení difrakčních maxim. 

 

 

 

Obr. 16 detail difrakčního profilu jedné ze série experimentů – sestava s čárovým (CO) a 
bodovým (BO) ohniskem lampy, kolimátor se štěrbinami 1x1mm, 1x0,5mm, 1x0,25mm 

 
Výše uvedený obrázek dokumentuje větší pološířky (FWHM) u instrumentací s bodovým ohniskem, 

které se pohybují v tomto případě okolo 0,3° 2theta. U čárového ohniska se pohybují okolo 0,1° 

2theta. Mírně asymetrický profil lze korigovat profilovým fitováním. 
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Obr. 17 porovnání difrakčního profilu mikrodifrakce (bodové ohnisko), sestav 
s kolimátorem a automatické divergenční clony (štěrbina 0,5 mm) 

 

Provedené experimenty prokázaly, že sestava s automatickými divergenčními clonami s velikostí 

štěrbiny 0,5 mm dává pro identický vzorek horší intenzity, než sestavy s kolimátorem (při stejné veli-

kosti kroku a době měření na jeden krok). Intenzity jsou cca 20%, pološířky (FWHM) jsou prakticky 

identické (pro výše uvedený vzorek okolo 0,1° 2theta). Mikrodifrakce dosahuje obdobných intenzit za 

cenu výrazně delší expozice, hodnoty pološířek (FWHM) jsou okolo 0,36° 2theta. Vyšší hodnoty 

FWHM v mikrodifrakčním záznamu lze vysvětlit podstatně horší fokusací primárního paprsku (respek-

tive se jedná přímo o nefokusující difrakční geometrii), je totiž použito paralelního svazku (detail viz 

obrázek výše). 

 

Celkový přehled hodnot pološířek difrakcí (FWHM) pro experimenty s bodovým a čárovým ohniskem 

pro sestavy s kolimátorem (parametry uvedeny výše) a mikrodifrakční kapiláru (pouze bodové ohnis-

ko) uvádí následující graf (směsi sádrovce s nanočásticemi Co3O4, CO - čárové ohnisko, BO - bodové 

ohnisko, k – kolimátor, následuje číselné označení velikosti štěrbin, MD – mikrodifrakce): 
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Obr. 18 celkové porovnání hodnot pološířek difrakcí (FWHM) pro sestavy s kolimátorem 
a mikrodifrakci 

 

Z těchto experimentů bylo zjištěno, že hodnoty pološířek výrazně nevybočují pro testované instru-

mentace z hodnot dosahovaných ve standardním uspořádání pro práškovou analýzu. 

Dále byly u sérií experimentů s nanomateriály sledovány hodnoty pološířek (FWHM) odděleně pro 

difraktující plniva použitá ve směsích (velikost zrn 10 – 30µm) a pro vlastní nanočástice s cílem zjiště-

ní rozdílů (očekávané rozšíření difrakcí vzhledem ke zmenšující se velikosti monokrystalových do-

mén).  

Grafy dokumentují hodnoty pološířek difrakcí (FWHM) pro nanočástice Al2O3 (velikost 180 - 300nm ) 

pro sestavu s kolimátorem 1x0,25mm a pro sestavu s automatickými divergenčními clonami (velikost 

štěrbiny 0,5mm): 

 

 

Obr. 19 hodnoty FWHM pro směs nanočástic Al2O3 (180 - 300 nm) a plniva s velikostí 
zrn 10 - 30µm, kolimátor 1x0,25mm, čárové ohnisko 
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Obr. 20 hodnoty FWHM pro směs nanočástic Al2O3 (180 - 300 nm) a plniva s velikostí 
zrn 10 - 30µm, automatické divergenční clony, velikost štěrbiny 0,5mm, čárové ohnisko 

 
Níže uvedený graf porovnává hodnoty pološířek difrakcí (FWHM) pro menší nanočástice TiO2 - veli-

kost 8 - 25nm, a plnivo velikosti zrn 10 – 30µm, pro sestavu s automatickými divergenčními clonami 

(velikost štěrbiny 0,5mm): 

 

 

Obr. 21 hodnoty FWHM pro směs nanočástic TiO2 (8 – 25nm) a plniva s velikostí zrn 10 
- 30µm, automatické divergenční clony, velikost štěrbiny 0,5mm, čárové ohnisko 

 
Výše uvedené grafy dokumentují příklady ze sérií provedených experimentů, z jejich výsledků vyplý-

vá, že k určitému rozšíření pološířek difrakcí (FWHM) u měřených nanočástic dochází, ale hodnoty 

nevybočují z parametrů potřebných pro bezproblémovou fázovou identifikaci. 
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2. 6 Testování vhodnosti jednotlivých konfigurací pro organické fáze 

Pro tyto testy byl využit požadavek analýzy neznámého vzorku, který byl identifikován následně jako 

tetracyklin hydrochlorid. Jedná se o látku, která velmi bohatě difraktuje v nízkých úhlových rozsazích 

a proto byla využita k níže uvedeným testům. Byla porovnávána měření v odrazové geometrii na bez-

difrakční podložce, transmisi a kapiláře (průměr 0,7 mm). Transmise a reflexe byla měřena s držákem 

vzorků pro autosampler. Pro snímkování v kapiláře bylo použito fokusační zrcadlo s nástavcem pro 

snímání v kapiláře. Tabulka uvádí přibližná množství použitého vzorku a časy analýz pro uvedené časy 

jednoho kroku. 

 množství vzorku doba analýzy 

odraz, bezdifr.podl., 50s 0,015 g 27min 

průchod, 50s 0,015 g 27min 

kapilára, 50s 0,003 g 27min 

kapilára, 200s 0,003 g 1hod, 47min 

kapilára, 500s 0,003 g 4hod, 28min 

kapilára, 1000s 0,003 g 8hod, 55min 
 

Pozn. časy jsou kalkulovány pro identické úhlové rozsahy a stejnou velikost kroku (0,0167º) 

 

 

Obr. 22 výsledky pro kapiláru, difraktogramy jsou na ose Y posunuty, takže tato je re-
lativní. Nulový posun má záznam 50s 
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Obr. 23 výsledná spektra pro reflexní a transmísní geometrii, reflexní záznam, je opět 
na ose Y posunut. 

 

Dále byly porovnány hodnoty pološířek difrakcí (FWHM) pro 15 maximálních difrakcí v kapilárách 

různých průměrů, ostatní parametry experimentu byly identické (krok 0,0167º, 50s načítání na kroku, 

kontinuální mód detektoru): 

 

 

Obr. 24 hodnoty FWHM pro 15 nejintenzivnějších difrakcí 
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 průměrná hodnota FWHM z 15 maximálních difrakcí 

kapilára 0,5 mm 0,06203 

kapilára 0,7 mm 0,06643 

kapilára 1,0 mm 0,07024 

kapilára 1,5 mm 0,07956 

odraz, bezdifr.podl. 0,10595 

průchod 0,07916 

 

Potvrdilo se očekávání, že kapilára má velmi dobré hodnoty FWHM a je velmi vhodná pro odlišení 

složitých směsí, další výhodou je potřeba velmi malého množství vzorku. Nevýhodou je složitější in-

strumentace, potřeba justace kapiláry na goniometrické hlavičce, delší potřebný čas na expozici, pro-

tože čas 50s dává velmi slabý signál, a nemožnost použití autosampleru, takže toto uspořádání je 

spíše pro nestandardní vzorky. 

 

Pro testované průměry kapilár byl vypočten poměr intenzit - byly spočítány výšky 15 maximálních 

difrakcí (cps) a normalizovány na hodnotu 1 pro kapiláru 0,7 mm. Výsledky uvádí tabulka a graf: 

 
 poměr intenzit z 15 max. difrakcí 

kapilára 0,5 mm 0,83 

kapilára 0,7 mm 1,00 

kapilára 1,0 mm 0,98 

kapilára 1,5 mm 0,84 

odraz, bezdifr.podl. 2,09 

průchod 1,25 
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Obr. 25 závislost FWHM na průměru kapiláry - nejlepší poměr vykazují kapiláry průměru 0,7 a 1 mm. 

 

Vzhledem k tomu, že při těchto experimentech bylo získáno relativně velké množství dat, bylo využito 

k testům identifikace fází dvou principiálně odlišných databází ICDD – klasické PDF-2 (Release 2004) a 

nových relačních databází PDF-4 (PDF-4+ 2010 RDB a PDF-4 Organics 2011 RDB). Experimenty byly 

provedeny jak s nevyhodnocenými daty (porovnávaly se profily), tak i s vyhodnocenými pozicemi 

difrakcí. Vyhledání přítomných fází bylo provedeno Search-Match algoritmem (software HighScore 

Plus Release: Version 2.2b). Bylo hodnoceno pořadí fáze v kandidátech a uváděné skóre (tedy zjed-

nodušeně kvalita shody analyzované fáze se standardem): 

 PDF-2 Release 2004 PDF-4 Organics 2011 RDB 

Peak&Profile 

Data 
Profile Data 

Peak&Profile 

Data 
Profile Data 

pořadí skóre pořadí skóre pořadí skóre pořadí skóre 

odraz, bezdifr.podl., 50s 1 61 1 81 1 62 1 81 

průchod, 50s 1 65 1 81 1 65 1 81 

kapilára, 50s 3 33 18 24 10 23 3 32 

kapilára, 200s 2 42 8 38 3 34 1 38 

kapilára, 500s 1 43 3 43 1 36 2 55 

kapilára, 1000s 1 50 1 47 1 50 1 59 

 

Výsledky potvrdily, že pro snímkování v kapiláře jsou nutné delší expoziční časy, zajímavé je, že vý-

sledky nových relačních databází nejsou výrazněji odlišné od klasické PDF-2, nicméně přesnější závěry 

si vyžádají ještě komplexnější porovnání. 

2.7 Velikost krystalových domén 

Protože při experimentech s nanočásticemi bylo získáno velké množství dat, byl proveden test 

s výpočtem velikosti částic s XRD záznamů. Velikost částic byla již dříve změřena pomocí obrazové 
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analýzy NIS Elements AR (LIM Praha) z obrazových dat získaných na HRTEM JEOL JEM 3010 

s urychlovacím napětím 300 kV (LaB6 katoda, bodové rozlišení 1.7Å). Obrazová dokumentace byla 

pořízena na CCD kameře s rozlišením 1024x1024 bodů se programovým vybavením Digital Micro-

graph, operátor Mariána Klementová (ÚACH AVČR) a na autoemisním elektronovém mikroskopu 

Tescan Lyra 3 (FESEM), režim TE/STEM (autor této práce). U těchto částic je možné předpokládat, že 

jejich velikost odpovídá velikosti krystalitů. Pro výpočet byla použita Williamsonova-Hallova metoda 

(W-H). Tato kalkulace byla provedena Janem Krčmářem (v současné době Rheinmetall AG, Německo). 

Rozšíření difrakčního maxima (fyzikální profil) je způsobeno jednak velikostí krystalitů a jednak mi-

kropnutím (pnutí způsobené mřížovými defekty) v krystalitech. Tradiční integrální analýza je založená 

na známé Sherrerově formuli nebo na Williamsonově-Hallově metodě. 

Rozšíření difrakčních maxim je Fourierovou transformací spojeno s velikostí krystalitů. 

Z geometrického faktoru malého krystalitu se dá odvodit Sherrerův vztah: 

 




cos
2 var

L

k
wt


 ,  

kde θ je difrakční úhel, k je konstanta závislá na tvaru krystalitu blízká jedné, L je „rozměr“ krystalitu 

ve směru difrakčního vektoru a 2wtvar představuje tu část úhlového rozšíření difrakčního maxima v 

polovině výšky (FWHM), která je způsobena vlivem velikosti krystalitů. Mikroskopické deformace 

(mikropnutí) se také projevují rozšířením difrakčních profilů (na rozdíl od makropnutí, které se projeví 

posunem polohy maxima oproti tabulkové hodnotě). Zavedeme relativní mikroskopickou deformaci 

vztahem: 

 
d

d
e


 ,  

kde Δd je poloviční šířka distribuční funkce hodnot mezirovinných vzdáleností a d je nejčetnější hod-

nota  pro daný systém hkl. Pokud předpokládáme, že jednotlivé vlivy způsobují rozšíření difrakčního 

maxima ve tvaru Lorentzovy křivky, tak můžeme zkonstruovat tzv. Williamsonův-Hallův graf, kdy na 

osu x vyneseme veličinusinθ  a na osu y veličinu: 

 



sin

41cos2 e

L

w
 ,  

a to pro všechny naměřené difrakce hkl. Proložením přímky v tomto grafu můžeme od sebe separo-

vat vliv velikosti krystalitů a mikropnutí na rozšíření difrakčních maxim. Podrobnější rozbor ukazuje, 

že pokud použijeme W-H vztah, pak korektní fyzikální interpretace velikosti krystalitů L je problema-

tická. Tato hodnota není jednoduše spojená s „optickou“ velikostí krystalitů a představuje „objemo-

vě-vážený“ rozměr krystalitů.  

W-H metoda má několik nedostatků: 

Reálné polykrystaly obsahují krystality různých velikostí i tvarů. To ovlivňuje tvar a šířku všech dif-

rakčních profilů. Pro jednoduché tvary krystalitů může být v principu určen tvar a distribuční funkce 

velikosti, ale na toto nestačí pouze integrální metody.  

V rovnicích se vyskytuje maximální napětí, které souvisí s lorentzovským rozšířením profilů. Toto je 

ale opět jen přiblížení, ve spoustě případů je rozšíření díky napětí jiného tvaru než gaussovské, lo-

rentzovské či jejich kombinace.  

Rozložení bodů v WH grafu nemusí splňovat lineární závislost – vliv anizotropie mikropnutí (je možné 

odstranit tzv. modifikovaným Willamsonovým-Hallovým grafem).  
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2.7.1 Analýza difrakčních maxim 

Naměřený difrakční profil H je konvolucí fyzikálního profilu F a přístrojového profilu P. Přístrojová 

funkce P je konvolucí spektrálního profilu rentgenky W a funkce G, která v sobě zahrnuje geometric-

ké parametry měřícího zařízení vedoucí k rozšíření difrakcí. Naměřený difrakční profil H pak lze po-

psat funkcí: 

 pozadípozadí)(  FPFGWH ,  

kde * značí konvoluci. Abychom získali informaci o velikosti a napětí v krystalitech, je nutné z namě-

řeného profilu odseparovat přístrojové rozšíření.  

Spektrální profil W závisí na použité rentgence. Z obrázku spektra Cu rentgenky je zřejmé, že rozšíření 

difrakčního maxima budou způsobovat pouze dvě čáry mědi CuKα1 a CuKα2, neboť zbylé čáry mají 

příliš odlišné vlnové délky. S rostoucím úhlem θ úhlová vzdálenost těchto čar roste a pokud není fyzi-

kální rozšíření příliš velké, jsou v měření rozlišitelné.  

 

 

Obr. 26 spektrum měděné rentgenky 
 

Funkci G, která v sobě zahrnuje geometrické parametry měřícího zařízení vedoucí k rozšíření difrakcí, 

lze určit z měření primárního svazku. Pro zjednodušení je možné profil primárního svazku nahradit 

Gaussovou funkcí stejné šířky FWHM. V tomto případě byla šířka FWHM primárního svazku 0,05° ve 

2θ. 

Přístrojová funkce P je konvoluována s Lorenzovou funkcí představující fyzikální profil F: 

22

2

)(  


Fw

w
IF , 

kde w je hledané fyzikální rozšíření (HWHM), I je výška a θF poloha maxima Lorenzovy funkce. Po-

sledním hledaným parametrem je pozadí, které v použitém programu může být buď konstantní nebo 

lineárně rostoucí (klesající). Postup výpočtu můžeme shrnout do několika bodů: 

- přepočtení spektra do škály úhlů θ pro danou difrakci. 

- konvoluce přepočteného spektra s profilem primárního svazku – přístrojová funkce P. 



 

29 
 

- fitování konvoluce přístrojové funkce P s Lorenztovou funkcí představující fyzikální rozšíření F na 

naměřenou křivku s cílem minimalizace sumy čtverců odchylek výsledné konvoluce a naměřené křiv-

ky. Z fitu obdržíme parametry Lorentzovy funkce - zejména šířku FWHM a  polohu v θ. 

 

 

Obr. 27 ukázka fitu maxima SiC 311 programem Analýza maxim 

 

Výsledky shrnuje tabulka 1: 

 

Tabulka 1 – zjištěné velikosti krystalových domén 

 

Vzorek Energie [eV] Krystality [nm] Chyba [nm] 

TiO2 8048 19 0 

SiC 8048 32 11 

SnO2 8048 48 3 

BaCO3 8048 91 10 

Al2O3 8048 100 4 

Bi2O3 8048 106 4 

Co3O4 8048 120 8 
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Výsledky z dat obrazové analýzy uvádí tabulka 2 a grafy: 

  

Distribuce vybraných parametrů částic BaCO3, dokumentace HRTEM 

 

  

Distribuce vybraných parametrů částic BaCO3, dokumentace TE/STEM 

 

  

Distribuce vybraných parametrů částic SiC, dokumentace HRTEM 

 

  

Distribuce vybraných parametrů částic SnO2, dokumentace HRTEM 
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Distribuce vybraných parametrů částic TiO2, dokumentace HRTEM ( osa X [nm], osa Y četnost) 

Obr. 28 

 
Tabulka 2 – zjištěné velikosti částic pomocí obrazové analýzy 

 
 HRTEM HRTEM TE/STEM HRTEM HRTEM HRTEM FESEM HRTEM HRTEM 

[nm] Al2O3 BaCO3 BaCO3 Co3O4 SiC Bi2O3 Bi2O3 SnO2 TiO2 

EqDiameter          

Median 248.9 236.4 336.8 119.4 32.1 170.2 162.1 31.5 12.3 

σ (směr.odchylka) 65.4 86.2 86.4 32.3 7.7 37.7 82.0 12.7 5.5 

Perimeter          

Median 912.1 844.5 1234.4 418.3 107.7 570.9 525.6 114.4 42.7 

σ 652.3 580.4 830.9 291.1 77.7 214.7 270.0 115.5 23.6 

Length          

Median 320.8 315.0 429.0 151.5 39.1 196.6 183.3 42.1 15.6 

σ 268.7 252.9 354.3 105.6 31.8 71.1 94.3 49.7 9.7 

MaxFeret          

Median 324.9 335.6 502.4 154.2 39.1 196.6 183.3 44.8 16.7 

σ 222.1 208.0 316.6 107.5 23.5 70.0 92.2 35.7 8.5 

MinFeret          

Median 200.7 166.5 237.1 113.3 28.9 151.5 149.5 24.2 10.1 

σ 145.9 88.7 137.0 72.6 16.0 67.6 77.4 22.4 4.6 

Circularity          

Median 0.7 0.8 0.8 0.9 0.9 0.9 1.0 0.8 0.8 

σ 0.1 0.2 0.2 0.1 0.1 0.1 0.1 0.2 0.1 

Elongation          

Median 1.6 2.1 2.0 1.4 1.4 1.2 1.2 1.6 1.6 

σ 0.7 0.7 0.8 0.2 0.3 0.2 0.2 0.7 0.5 

 

Při porovnání dat je zřejmé, že použitá metoda je vhodná pro částice menší než 100 nm, pro tyto je 

shoda výsledků velmi dobrá. Pro částice větší než 100 nm jsou výsledky již problematické. Pro exaktní 

porovnání vy ale bylo nutné provést detailní analýzu monokrystalových domén pomocí elektronové 

difrakce, či EBSD. Tato otázka bude ještě řešena v budoucnu.  
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2.8 Příklady využití v znalecké praxi 

Jak již bylo uvedeno na začátku, využití rentgendifrakčních práškových metod je ve forenzní oblasti 

velmi široké. Významný benefit přináší i v oblasti tzv. nových syntetických drog. Jedná se o plně syn-

tetické látky nové generace, které jsou vyráběny s cílem obejití platných zákonů. Návyková látka je 

v řadě zemí definována v příslušných směrnicích taxativně. V případě ČR zákon č. 1671/1998 Sb. ve 

znění pozdějších předpisů a k němu jsou pravidelně vydávány „Nařízení vlády o seznamech návyko-

vých látek“, aktuálně č. 463/2013 Sb., novelizované 242/2018 Sb. Pokud je trh uvedena nová látka, je 

možné ji zcela legálně prodávat až do doby, než se dostane na novou aktualizaci seznamu. Je zde 

velký prostor pro chemické inženýrství a před forenzními laboratořemi stojí úkol naprosto přesné 

identifikace látek. Hlavními skupinami látek jsou Cannabinoidy a Cathinony. V případě analýz narkotik 

je standardně využívána technika plynové chromatografie s hmotnostní detekcí, která však není 

schopná identifikovat strukturní isomery – např. 3-FMC (3-fluorometkathinon) a 4-FMC (4-

fluorometkathinon). Je možné použít např. Ramanovu spektroskopii, ale zde se často naráží na pro-

blém fluorescence. Rentgenová difrakce je schopná tyto látky odlišit zcela průkazně. 

 

 

 

Obr. 29 záznamy z hmotnostního spektrometru pro 3-FMC (3-fluorometkathinon) naho-
ře a 4-FMC (4-fluorometkathinon), operátor Michael Roman, KU 

 



 

33 
 

 

Obr. 30 prášková difrakce identických látek  3-FMC  a  4-FMC na systému X´PertPRO, re-
flexní geometrie na bezdifrakční Si podložce, čárové ohnisko, divergenční clony 5.00 
mm, CuK, 40kV/30 mA, Soller slit 0.04 rad., , krok 0.0167 

 

Mikrodifrakční instrumentace nemusí být ale vhodná za všech okolností. Vzhledem k tomu, že svazek 

z fokusační mikrokapiláry je jen kvaziparalelní, dochází ke změnám intenzit. Takové záznamy poté 

nejsou příliš vhodné např. pro výpočty struktury. Tato skutečnost byla ověřena i při zpracování vzorku 

draslíkem bohatých klinopyroxenů z lokality Nkana (Zambie). Mikrodifrakční analýzy primárně prove-

dené na jiném pracovišti dávaly poměrně nevyhodnotitelná data. Proto byl ke spolupráci osloven KU 

a po seznámení se vzorky byly následně provedeny analýzy s vycloněním primárního svazku kolimá-

torem, u kterého nedochází ke změnám intenzit. Z nepatrného množství vzorku, který byl vyříznut 

z homogenní oblasti leštěného nábrusu, byl získán poměrně kvalitní záznam.  

 

Obr. 31 vzorek draslíkem bohatých klinopyroxenů, srovnání mikrodifrakční analýzy pro-
vedené na jiném pracovišti (červené záznam) a analýzy s použitím kolimátoru (autor té-
to práce), X´PertPRO, reflexní geometrie na bezdifrakční Si podložce, čárové ohnisko, ko-
limátor, CuK, 40kV/30 mA, Soller slit 0.04 rad., krok 0.0167, 610s/krok 
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Vyhodnocení fází zachycuje obrázek níže, byly zjištěny fáze pyroxenů a leucitu 

 

Obr. 32 vyhodnocení záznamu s použitím kolimátoru 
 

Analýza tohoto vzorku je uvedena v připojeném článku Ettler V., Johan Z., Vítková M., Skála R., Kotrlý 

M., Hablere G., Klementová M.: Reliability of chemical microanalyses for solid waste materials. Jour-

nal of Hazardous Materials 221– 222 (2012) 298– 302. 2012. 

 

Mikrodifrakce byla také použita při komplexní fázové analýze barevných vrstev oltáře v kapli hradu 

Křivoklát (datované 1480–1490). Podrobnější popis je uveden v kapitole 5a připojeném článku Če-

chák T. et al., 2015. Mikordifrakce byla použita pro potvrzení zjištěných zrn bismutu. Podmínky: sní-

máno v úhlu 20 – 80st 2theta, krok 0,0170, 2543s/krok, kontinuální mód, okno detektoru 2,12 st, 

Soller slit 0.04 rad., bodové ohnisko.  

 

Obr. 33 snímaný fragment barevné vrstvy s vyznačeným plochami primárního rentge-
nového záření při úhlu monokapiláry 20 a 60 stupňů, na fragmentu jsou také dobře vi-
ditelné relikty původní zlaté fólie 
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Ve spektru byly identifikovány fáze kalcitu, zlata a bismutu (tabulka 3). 

Tabulka 3 vyhodnocení mikrodifrakčního záznamu 

No. Ref. Code Compound Name ChemicalFormula 

1 00-002-0623 Calcite Ca C O3 

2 00-004-0784 Gold, syn Au 

3 01-072-1652 Calcite Ca C O3 

4 01-085-1330 Bismuth Bi 

5 01-085-1331 Bismuth Bi 

 

No
. 

Pos. [ｰ2Th.] d-spacing Matched by Rel. Int. [%] 

1 22.5760 3.93856 01-085-1330; 01-085-1331 3.72 

2 23.8574 3.72985 01-085-1330; 01-085-1331 1.02 

3 27.2574 3.27183 01-085-1330; 01-085-1331 20.91 

4 29.5435 3.02365 00-002-0623; 01-072-1652 75.14 

5 31.5414 2.83654 01-072-1652 2.98 

6 36.0978 2.48827 00-002-0623; 01-072-1652 13.01 

7 37.9844 2.36891 01-085-1330; 01-085-1331 11.40 

8 38.2825 2.35115 00-004-0784 37.40 

9 39.5294 2.27981 00-002-0623; 01-072-1652; 01-085-1330 29.91 

10 43.2916 2.09001 01-072-1652 31.15 

11 44.4723 2.03723 00-004-0784, 01-085-1330; 01-085-1331 100.00 

12 45.9234 1.97618 01-085-1330; 01-085-1331 3.64 

13 47.6031 1.91029 01-072-1652 74.87 

14 48.6138 1.87291 00-002-0623; 01-072-1652; 01-085-1330; 01-085-1331 60.60 

15 56.0214 1.64156 01-085-1330; 01-085-1331 1.08 

16 56.5994 1.62616 01-072-1652 13.67 

17 57.4887 1.60311 00-002-0623; 01-072-1652 28.19 

18 58.2410 1.58418 01-072-1652 13.61 

19 59.5574 1.55227 01-085-1330; 01-085-1331 1.57 

20 60.8128 1.52320 00-002-0623; 01-072-1652 27.60 

21 61.4413 1.50912 01-072-1652; 01-085-1330; 01-085-1331 20.69 

22 63.0934 1.47352 01-072-1652; 01-085-1330; 01-085-1331 8.84 

23 64.7300 1.44017 00-002-0623; 00-004-0784; 01-072-1652; 01-85-1330; 01-085-
1331 

45.05 

24 65.7171 1.42091 01-072-1652 22.30 

25 69.2134 1.35743 00-002-0623; 01-072-1652 4.73 

26 70.3193 1.33876 01-072-1652 7.50 

27 70.8284 1.33039 01-085-1330 2.51 

28 71.9401 1.31254 01-085-1330; 01-085-1331 1.02 

29 72.6474 1.30150 00-002-0623, 01-085-1330; 01-085-1331 3.58 

30 72.9856 1.29630 01-072-1652 10.46 

31 73.7184 1.28522 01-072-1652; 2.73 

32 75.2994 1.26211 01-085-1329 1.46 

33 75.6734 1.25680 01-085-1330; 01-085-1331 0.90 
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34 76.3874 1.24682 01-072-1652; 01-085-1329 3.12 

35 77.4035 1.23297 00-004-0784; 01-072-1652 32.47 

36 77.5256 1.23032 00-004-0784; 01-072-1652 21.22 

 

 

Výše uvedený text charakterizuje možnosti aplikací práškových rentgenstrukturních metod ve fo-

renzní oblasti, jako velmi vhodné komplementární metody, která doplňuje chemické mikroanalýzy, 

nebo analýzy provedené metodami vibrační spektrometrie (FTIR a Raman). 

 

 

  



 

37 
 

2.9 Připojený článek Ettler V., Johan Z., Vítková M., Skála R., Kotrlý M., Hablere G., Klementová M.: 

Reliability of chemical microanalyses for solid waste materials. Journal of Hazardous Materials 221– 

222 (2012) 298– 302. 2012. 
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3 Forenzní analýza zeminových fází 

3.1 Úvod 

Forenzní analýza zemin se v české kriminalistické a znalecké praxi používá od 70. let minulého století, 

původně byla prováděna poměrně jednoduše, jen na základě prosté chemické analýzy, bez jakékoliv 

detailní komparace na úrovni jednotlivých zrn, či částic. Autorem této práce byl postupně zaveden 

komplexní systém, který zpracovává všechny dosažitelné informace o zemině, včetně biologických 

analýz (rostlinné a živočišné fragmenty, schránky půdních mikroorganismů, pylová zrna, apod.) a 

antropogenních reliktů (stavební hmoty, skla, struska, apod.). V budoucnosti se pravděpodobně bude 

využívat i genetická analýza, zde je však ještě potřeba provést řadu studií, jak na úrovni základního, 

tak aplikovaného výzkumu. Postupně byla zavedena detailní mineralogická a rentgenstrukturní fázo-

vá mikroanalýza a celý systém dostal základ současné podoby. Ročně je v KU zpracováváno 30 – 60 

případů a to v nejzávažnějších kauzách násilné trestné činnosti, trestné činnosti některých skupin 

mládeže, apod. Řada posudků sloužila jako stěžejní důkaz u soudu. Ze zahraničních pracovišť jsou 

pedologické analýzy využívány v kriminalistické praxi zejména v Německu, Holandsku, Francii, Velké 

Británii, Polsku, Norsku, USA, Austrálii, Japonsku a dalších zemích. V rámci Evropské sítě forenzních 

institucí (ENFSI) působní pracovní skupina botanických, zoologických a pedologických stop (Animal, 

Plant and SoilTraces WG), ve které má KU zástupce. 

V kriminalistické praxi se při požadavcích na zpracování pedologických stop setkáváme zpravidla se 

dvěma základními typy úloh. Jedná se buď o klasické komparace, kdy jsou sporné zeminové fáze po-

rovnávány s odebranými srovnávacími vzorky pro potvrzení místa trestného činu, trasy vozidla, apod. 

Nebo je požadováno tipování neznámého místa, kde ke kontaminaci zeminou mohlo dojít. V obou 

případech se jedná se o komplexní analýzy, při kterých je samostatně zkoumána organická složka 

vzorků, případné antropogenní kontaminace a vlastní nerostný materiál. Pro minerální fáze jsou vyu-

žívány metody mineralogického a petrologického rozboru. V průběhu analýzy jsou odděleny jílové 

frakce, minerální zrna a horninové fragmenty, a jejich analýzy probíhají samostatně. 

Používaný analytický systém pro pedologické stopy umožňuje provedení kvalifikované expertizy otě-

rů a znečištění zeminou na oděvu, obuvi, lidském těle apod. a porovnání těchto stop se srovnávacími 

vzorky zeminy. Analytické postupy systému je možné využít i pro zjištění přítomnosti některých vý-

znamných fází (např. ze srovnávacího vzorku) i v silně kontaminované, a z různých zdrojů pocházející, 

stopě (např. pro zjištění přítomnosti fází zeminy z potencionálního místa činu ve směsném vzorku 

získaném ze znečištění podlážek podezřelého vozidla apod.). Tento fakt má značný význam i pro 

komparaci vzorků z obuvi, kde bývá obvykle situace obdobná.  

V případě, že je k dispozici dostatek materiálu (alespoň cca 3 mm3) a je předpoklad, že vzorek je pů-

vodní a nekontaminovaný, je obvykle možné tipování místa původu vzorku. 

Používaný komplexní systém ilustruje následující schéma, jedná se o jednu z nejkomplexnějších ex-

pertiz prováděných na KU, která obráží velmi různorodé látky, které se v zemině nacházejí 
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Obr. 34 schéma zavedené komplexní analýzy pedologických stop 
 

3.2 Aplikace dat GIS  

Autorem této práce bylo také testováno použití dat, která poskytují geografické informační systémy 

(GIS). Pro komplexní posouzení všech aspektů je obvykle potřebná informace o terénní morfologii 

lokality, jak u srovnávacích materiálů, tak i stop. Kromě topografických podkladů se využívají geolo-

gické a pedologické mapy. Využití těchto datových zdrojů je nezbytné zejména při tipování možného 

původu neznámého vzorku zeminy. 

Pro území České republiky jsou používány např. topografické podklady Českého úřadu zeměměřické-

ho a katastrálního, Geoportálu veřejné správy a dalších mapových serverů. Pro lepší vizualizaci 3D 

morfologie zpracovávané lokality se aktuálně osvědčuje modul Google EARTH. 

Geologická data jsou získávána zejména z datových zdrojů České geologické služby (ČGS), prohlížeče 

aktuálně pracují na technologii EsriArcGIS. Standardně jsou ve forenzní pedologické analýze využívá-

ny především zdroje: 

A) aplikace geodatabáze GEOČR50 - geologické mapy v měřítku 1 : 50 000, pokrývající celé území ČR 

(214 mapových listů), včetně topografických podkladů. Poměrně kvalitní jsou i škálovatelné vysvětliv-

ky, které přinášejí detailní informaci pro jednotlivé geologické jednotky. Jedná se o uživatelsky pří-

jemné prostředí, plynule zoomovatelné s vypínatelnými jednotlivými datovými vrstvami. 

B) aplikace mapového serveru, která zpřístupňuje půdní mapy ČGS v měřítku 1:50 000. 

C) aplikace mapového serveru zobrazující výsledky geologického mapování v měřítku 1 : 25 000, které 

probíhá od roku 1999 po současnost. Jedná se o zakryté geologické mapy, další navazující speciální 
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mapy, které jsou konstruovány od roku 2008. Pro mapová data jsou k dispozici obsáhlé legendy a 

interaktivní vysvětlivky. Aktuálně ale není těmito mapami ještě pokryto kompletní území České re-

publiky. 

Popis základního zpracování vzorků je uveden v připojeném článku Kotrlý M. : Analýza pedologických 

stop ve forenzní praxi, Kriminalistika ISSN 1210-9150, 47, č.2, s. 91-108, 2014. 

 

3.3 Automatická mineralogická analýza 

Stávající systém je poměrně náročný na znalosti a praxi znalce. Vyžaduje poměrně precizní zkušenosti 

z oblasti optické mikroskopie a rentgenové práškové difrakce, zejména při zpracování kontaminova-

ných vzorků, nebo malém množství dostupné stopy. 

Do oblasti zpracování pedologických stop je aktuálně zaváděn systém automatické mineralogické 

analýzy. Je to jednak z důvodů získání statistických dat, která lze výhodně využít při prezentaci zna-

leckého výstupu u soudu, jednak je to metoda, která je méně závislá na potřebě dlouhodobé praxe 

analytika.  

Systémy automatické mineralogické analýzy jsou postaveny na upravených elektronových mikrosko-

pech, které jsou vybaveny 2, či 4 EDS detektory. Systémy nabízí minimálně 2 velcí světoví výrobci 

SEM a uplatnění nacházejí převážně v těžebním průmyslu. Princip systému je poměrně jednoduchý. 

Vzorek ve formě nábrusu horniny, vrtného jádra, či zalitých zrn je vložen do speciálního držáku. Plo-

cha vzorku (obvykle 25 mm, ale může být i větší) je rozdělena na kvadranty, ze kterých je bod po bo-

du snímán a vyhodnocován jednak signál BSE, jednak spektrum EDS. Dva až čtyři detektory EDS jsou 

ve standardním postupu využívány zejména pro vyšší zisk signálu. 

Automatická klasifikace minerálních fází je provedena na základě získaných dat s využitím databáze 

výrobce, či uživatele. 

 

Obr. 35 vlevo – panoramatický pohled na vzorek, ve středu – rozdělení vzorku na kvadran-
ty, vpravo – BSE zobrazení jednotlivých částic (Závěrečná zpráva projektu VG20102015065, 
2016) 

 

Výsledky měření je možné vizualizovat různým způsobem.  
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Obr. 36 možný grafický výstup systému automatické mineralogické analýzy (Závěrečná 
zpráva projektu VG20102015065, 2016) 

 

Systémy, jak již bylo uvedeno, jsou určeny pro zpracování rovinných vzorků. Tento postup ale není 

příliš vhodný pro forenzní analýzu zemin. Jednak příprava nábrusů představuje určitou časovou dota-

ci, jednak by vyžadovala rozdělení vzorku na jednotlivé zrnitostní frakce a teprve z nich přípravu ná-

brusů.  

 

 

 

 

 

 

Obr. 37 schématické znázornění zhotovení nábrusu ze zrn s různou velikostí, vlevo nabroušení ne-
dostatečné, získána jen velmi malá plocha všech zrn, vpravo – dalším broušení dochází ke ztrátě 
malých zrn a z velkých se odkrývá stále nedostatečná plocha 

 

Z tohoto důvodu byly provedeny experimenty v rámci společného projektu KU a společnosti Tescan 

(VG20102015065), které měly vést k možnosti přímé analýzy zrn s topografickým povrchem.  
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Obr. 38 schématické znázornění vzniku analytického stínu při EDS analýze zrna s topo-
grafickým povrchem (Závěrečná zpráva projektu VG20102015065, 2016) 

 

 

Obr. 39 schématické znázornění snížení analytického stínu při EDS analýze kulového zr-
na s topografickým povrchem vpravo, při použití systému se 2 a 4 detektory (Závěrečná 
zpráva projektu VG20102015065, 2016) 

 

Testy započaly se syntetickými vzorky známých minerálních fází, které byly umisťovány do definova-

ných pozic, následovalo hledání optimálních parametrů analýzy a geometrie nastavení celého systé-

mu.  Komplexní úpravy celého SW vedly k vytvoření software FTIMA. Celý systém byl dále testován 

na reálných vzorcích. Práce vyústily v patentovou přihlášku, která byla Úřadem průmyslového vlast-

nictví přijata a byl v rámci projektu VG20102015065 udělen patent č. 303228.  
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Obr. 40 jeden z prvních syntetických vzorků známých minerálních fází, který byl použit 
hledání optimálních parametrů pro nastavení celého systému 

 

Finální testování nového SW, změn všech parametrů a klasifikačních databází bylo provedeno na 

reálných vzorcích zemin ze severních, středních a jižních Čech a okolí Brna. Byly provedeny testy re-

produkovatelnosti měření, kdy byl opakovaně analyzován identický soubor navzorkovaných zrn, dále 

týž vzorek snímaný vždy s otočením o 15 stupňů a dále opakovaně navzorkovávané soubory zrn 

z identického místa odběru. Tyto experimenty byly prováděny opakovaně. Část výsledků shrnují při-

pojené tabulky. 

 

Tabulka 4: Objemová procenta minerálních fází, opakované měření téhož souboru zrn, lokalita katastr 

obce Smrčí, X: 15o 16' 29'' Y: 50o 37' 28'' (WGS-84) 

fáze objemová procenta 

σ 1. měř 2. měř 3. měř 4. měř 5. měř průměr 

pyroxen 57,25 57,25 57,26 57,26 57,26 57,26 0,00 

olivín 17,15 17,15 17,16 17,14 17,14 17,15 0,01 

titanomagnetit 8,38 8,38 8,37 8,37 8,37 8,37 0,00 

nefelín 7,26 7,26 7,26 7,25 7,26 7,26 0,00 

plagioklas 3,46 3,47 3,47 3,47 3,46 3,47 0,00 

Ca, Mg, K sklo 2,46 2,45 2,45 2,47 2,47 2,46 0,01 

neklasifikováno 4,04 4,04 4,03 4,04 4,04 4,04 0,00 

                

celkem 100 100 100 100 100 100 - 

 

Tabulka 5: Objemová procenta minerálních fází, opakované měření téhož vzorku, nosič rotován po 15 

stupních, lokalita katastr obce Smrčí, X: 15o 16' 29'' Y: 50o 37' 28'' (WGS-84) 

fáze objemová procenta 

σ 0st 15st 30st 45st 60st 75st 90st průměr 

pyroxen 57,25 57,17 56,94 57,02 57,65 56,99 57,26 57,18 0,22 

olivín 17,15 17,67 17,72 17,74 17,26 17,35 17,48 17,48 0,22 

titanomagnetit 8,38 8,02 8,67 8,45 8,02 8,36 8,39 8,33 0,22 

nefelín 7,26 7,84 6,94 7,14 6,97 7,15 7,30 7,23 0,28 

plagioklas 3,46 3,08 3,35 3,58 3,50 3,61 3,41 3,43 0,16 
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Ca, Mg, K sklo 2,46 2,69 2,41 2,41 2,33 2,73 2,59 2,52 0,14 

neklasifikováno 4,04 3,53 3,97 3,66 4,27 3,81 3,57 3,84 0,25 

                    

celkem 100 100 100 100 100 100 100 100 - 

 

Tabulka 6: Objemová procenta minerálních fází, měření nových vzorků ze stejného odběrového místa, 

lokalita katastr obce Smrčí, X: 15o 16' 29'' Y: 50o 37' 28'' (WGS-84) 

fáze objemová procenta 

σ 1. vz 2. vz 3. vz 4. vz 5. vz 6. vz 7. vz průměr 

pyroxen 57,25 58,13 58,06 57,56 57,64 58,11 58,73 57,93 0,45 

olivín 17,15 18,71 18,24 18,11 17,89 17,94 17,58 17,95 0,46 

titanomagnetit 8,38 8,01 8,13 7,89 7,84 7,86 8,05 8,02 0,18 

nefelín 7,26 6,59 6,34 7,22 7,36 6,73 6,42 6,85 0,39 

plagioklas 3,46 2,48 2,86 3,16 3,48 3,29 2,86 3,08 0,34 

Ca, Mg, K sklo 2,46 3,49 3,09 2,84 2,61 2,87 2,97 2,90 0,31 

neklasifikováno 4,04 2,59 3,28 3,22 3,18 3,20 3,39 3,27 0,39 

                    

celkem 100 100 100 100 100 100 100   - 

 

Tabulka 7: Objemová procenta minerálních fází, měření nových vzorků ze stejného odběrového místa, 

lokalita katastr obce Stříbrná Skalice, X: 14o 52' 17'' | Y: 49o 53' 13'' (WGS-84) 

fáze objemová procenta 

σ 1. vz 2. vz 3. vz 4. vz 5. vz 6. vz 7. vz průměr 

křemen 16,51 16,63 16,59 16,35 16,79 16,81 16,44 16,59 0,16 

plagioklas 20,56 20,79 21,02 20,99 20,69 20,58 21,14 20,82 0,21 

K, Al, Si směs 
(sericit, apod.) 14,18 13,83 13,99 14,12 13,73 14,63 14,73 14,17 0,35 

ambibol 25,41 24,91 25,14 24,59 25,53 25,37 24,71 25,09 0,34 

chlorit 9,56 9,63 9,42 8,61 9,32 8,19 9,11 9,12 0,49 

kalcit 5,42 5,09 5,31 5,86 5,22 5,42 4,96 5,33 0,27 

biotit 5,16 5,78 5,33 6,56 6,36 5,89 5,48 5,79 0,48 

titanit 1,36 1,46 0,97 1,23 1,03 1,43 1,52 1,29 0,20 

Fe, O, OH směs 0,98 0,83 1,02 0,91 0,81 0,97 0,95 0,92 0,07 

neklasifikováno 0,86 1,05 1,21 0,78 0,52 0,71 0,96 0,87 0,21 

                    

celkem 100 100 100 100 100 100 100 100 - 

 

Obdobných experimentů bylo provedeno několik desítek, výše uvedené tabulky jsou výběrem, které 

ilustrují na relativně rozdílných vzorcích zemin dosažené výsledky. Naprostá většina experimentů 

dopadla velmi obdobně. Bylo by samozřejmě možné pokračovat dále k detailnímu určení např. „smě-

si Fe, O, OH“, nebo „K, Al, Si směs“ (potvrzení např. pravděpodobného sericitu), ale většina analýz 

zemin ve forenzní oblasti se zabývá relativním porovnáváním vzorků/stop mezi sebou. Uvedené ta-

bulky ilustrují velni dobrou reprodukovatelnost výsledků. 
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Další analýzy byly provedeny na vzorcích z různých míst s odběry ve vzdálenostech v metrech, desít-

kách a stovkách metrů od sebe, které simulovaly reálné odběry komparačních vzorků, např. pro pro-

kázání místa činu. Níže je uveden příklad odběrů z jižních Čech na relativně velmi mineralogicky po-

dobných podložních horninách - amfibol-biotitický granodiorit, biotitický migmatit a biotitické ortoru-

ly. 

 

Obr. 41 ilustruje jednu ze sérií odběrů vzorků zemin v jižních Čechách, na relativně velmi 
mineralogicky podobných podložních horninách, vzorky  1A – 8A (Závěrečná zpráva 
projektu VG20102015065, 2016) 

 

A  

Obr. 42 sloupcové grafy zastoupení minerálních fází v jednotlivých vzorcích 1A – 8A (Zá-
věrečná zpráva projektu VG20102015065, 2016) 
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Tento experiment ukázal, že rozdíly zjistitelné systémem mineralogické analýzy lze prokázat i ve vzor-

cích, které byly odebrány 15m od sebe (1A a 2A), obě místa se liší vegetací (louka, okraj lesa) a expo-

zicí. Na zjištěný mineralogický obsah má kromě podložních hornin také zásadní vliv vegetační pokryv 

a zvětrávací procesy v půdě probíhající.  

Automatická analýza nemá nahradit celý komplexní systém forenzní analýzy zemin, ale je jeho vhod-

ným doplněním. 

 

 

 

  



 

51 
 

3.4 Připojený článek Kotrlý M.: Analýza pedologických stop ve forenzní praxi, Kriminalistika ISSN 

1210-9150, 47, č.2, s. 91-108, 2014. 
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4 Forenzní analýza povýbuchových zplodin a reziduí 

4.1 Úvod 

Analýza výbušnin, povýbuchových zplodin a reziduí je relativně častou úlohou forenzních laboratoří. 

Pokud se jedná o analýzu vzorku výbušniny před dějem výbuchu, je situace obvykle snadná, protože 

jde většinou o relativně čistou fázi, či směs několika fází. Spektrum možných kombinací látek je velmi 

široké a často se lze setkat s poměrně exotickými experimenty, ať již z důvodů nedostupnosti prů-

myslových produktů, či jen snahy o vyzkoušení zajímavého návodu nalezeného např. na internetu. Ve 

většině těchto případů postačuje elektronová mikroskopie spolu s práškovou rentgenovou difrakcí, 

Ramanova spektroskopie, nebo plynová chromatografie pro organické fáze. Veškeré tyto analýzy je 

potřebné provádět s maximální opatrností a minimálním potřebným množství látky, protože často se 

lze setkat s velmi brisantními třaskavinami typu fulminátů, acetonperoxidů, azidů, apod. 

 

Obr. 43 Identifikace neznámé látky z domovní prohlídky pomocí SEM EDS a XRD, proká-
zán azid stříbrný 

 

4.2 Analýza povýbuchových zplodina reziduí 

Obtížnější situace je při analýze povýbuchových zplodin a reziduí. Na povýbuchové scéně vzniká směs 

celé řady látek a kontaminantů a může být poměrně obtížné prokázat ve směsném vzorku relikty 

výbušniny, které ve výsledku mohou ležet hluboko pod mezí detekce dané metody. Je proto velmi 

důležitý jak samotný odběr vzorků na povýbuchové scéně k analýze, tak i další příprava vzorků pro 

analýzu, případné koncentrační a separační postupy, apod. V předchozích letech autor této práce 

prováděl celou řadu studií zaměřených na tato témata (Kotrlý M., 2014, Kotrlý M., 2015, Kotrlý M., 

2016, Korlý M., 2018). V současné době k tomu ještě přistupuje v celosvětovém měřítku zvýšené 

riziko teroristických útoků a přípravy improvizovaných výbušnin. Nestandardní a podomácku vyrábě-

né výbušniny představují vždy určité riziko, vzhledem ke své prakticky neomezené variabilitě, jak ve 

složení, tak i v konstrukci výbušných předmětů. Nejrůznějších kombinací je opravdu nepřeberné 

množství a získat velmi přesné a funkční návody na výrobu a konstrukci není problém. Do přípravy 

řady látek se často pouštějí i mnozí experimentátoři, jejichž primárním cílem ani nemusí být teroris-

tický útok, ale chtějí si jen vyzkoušet nějaký zajímavý návod a něco nového. O to je ovšem nebezpečí 

větší a potřeba adekvátní reakce naléhavější. Není možné samozřejmě ani podceňovat nebezpečí 

EDSSEM/BSE

XRD
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významnějšího ohrožení a i potencionálního zneužití těchto fází pro teroristické aktivity. Reálný počet 

případů záchytu není zanedbatelný a často jsou zajištěna i významná množství brisantních výbušnin.  

V obsáhlé studii, jejichž hlavní výsledky shrnuje připojený článek Kotrlý M., Ventura K., Bajerová P., 

Turková I.: Identifikace reziduí improvizovaných výbušnin fyzikálně-chemickými analytickými meto-

dami za reálných podmínek po výbuchu, Chemické listy, 2019 (v tisku) byla proto věnována pozornost 

jak charakterizaci morfologie částic pro vyhledávání s pomocí SEM, tak i technikám vzorkování a čás-

tečně i separačním metodám. 

Záchytné terče pro pokusné odpaly byly vyrobeny ze čtverců konstrukční oceli o rozměrech cca 33 x 
33 cm a tloušťce 1 - 2 mm (plocha jednoho terče je cca 0,1 m2). Plechy byly očištěny a dekontamino-
vány od nečistot (především minerálních olejů, tuků a ftalátů). Čištění probíhalo nejprve oplachem 
v lázni s technickým benzínem a po vysušení následoval dvojnásobný oplach acetonem. Po vysušení 
byly plechy zabaleny do polyetylénových obalů tak, aby byla při další manipulaci vyloučena jejich ná-
sledná kontaminace. Při sérii pokusných výbuchů za použití průmyslových trhavin pak bylo, vzhledem 
k výrazným korozívním vlastnostem doprovodných komponent, použito plechu s antikorozní úpravou 
(galvanické zinkování a niklování). 

Provedení pokusných odpalů bylo koncipováno tak, aby nálož testované výbušniny byla zavěšena nad 
úrovní terénu a její střed byl přibližně ve výši středu pokusného terče. Volba hmotností použitých 
náloží byla provedena zejména s ohledem na omezenou mechanickou odolnost použitých terčů a 
stojanů vůči výbuchu a dále s ohledem na hmotnosti náloží používaných v převážné míře u nelegál-
ních výbuchů v praxi (obvykle nálože max. do 1 kg). Pro experimenty byly proto převážně použity 
hmotnosti 250 g. 

Terče byly umístěny ve vzdálenosti 0,5 m, 1 m a 2 m. Nejmenší vzdálenost byla dána hranicí mecha-
nické odolnosti terčů vůči výbuchu a hranice 2 m byla již uvažována jako předpokládaná limitní hrani-
ce zjistitelnosti povýbuchových reziduí. Trhaviny byly iniciovány standardními průmyslovými rozbuš-
kami s iniciační mohutností odpovídající č. 8. V některých případech byly také terče umísťovány přímo 
pod nálož na podložku z polyethylenové folie. 

 

Obr.  44 velikost a rozmístění záchytných terčů při pokusných odpalech 

 

4.3 Analýza morfologie částic povýbuchových zplodin 

Pro vyhledávání reliktů pomocí technik SEM je klíčová informace o velikosti a morfologii čás-
tic. Proto tomuto tématu byla věnována značná pozornost. Na záchytných terčích pokusných odpalů i 
na reálných vzorcích ze znalecké praxe KU byly zjišťovány morfologické a rozměrové parametry. Veli-
kost částic prokazatelných reziduí a povýbuchových zplodin byla kvantifikována při zvětšení 500 - 
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8000x. Měření bylo prováděno na elektronovém rastrovacím mikroskopu. Četnosti v jednotlivých 
třídách byly přepočteny na celkovou sumu 100 %. Celkově bylo charakterizováno cca 5 tis. částic. Pro 
kvantifikaci a exaktní popis morfologie částic byl použit koeficient zaoblení, který byl kalkulován podle 
níže uvedené rovnice (1) a zakulacení (sféricity), který popisuje (2) (Wadell, 1932).  

k
r

NRz          (1) 

kde 
kz koeficient zaoblení 
r součet poloměru zakřivení v jednotlivých rozích zrna 
N počet měřených poloměrů 
R poloměr největšího vepsaného kruhu do zrna 
 

k
V

Vs

k

 3         (2) 

kde 
ks koeficient zakulacení (sféricity) 
V objem částice 
Vk objem opsané koule 

 

Tvar částic, které popisují mezní hodnoty obou veličin uvádí přehled: 
 

zaoblení zakulacení (sféricita) tvar částice 

0 0 velmi protáhlá, ostrohranná částice 

0 1.0 ostrohranná částice, jejíž libovolný rez se blíží apro-
ximaci kruhu 

1.0 0 protáhlá, ale zaoblená částice 

1.0 1.0 částice aproximuje kouli 

 
Vztah mezi oběma veličinami schematicky znázorňuje následující obrázek: 

 

 

Obr.45  schematické znázornění vztahu mezi zakulacením a zaoblením 
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Zjištěné výsledky morfologického studia souboru částic prokazatelných reziduí nejlépe ilustrují násle-

dující grafy. 

Obr. 46 zjištěný stupeň zakulacení částic povýbuchových zplodin a reliktů 
 

Obr. 47 zjištěný stupeň zaoblení částic povýbuchových zplodin a reliktů 
 

Pro zjištění plošné distribuce částic na záchytných terčích byly použity daktyloskopické transparentní 

fólie firmy Vogel. Plošné rozmístění povýbuchových reziduí bylo přeneseno přímým olepem terčů 

v měřítku 1:1 bez zkreslení na jejich adhezní plochu. Takto sejmuté vzorky byly vyhodnocovány na 

přístroji "hledačka vláken" -  LUCIA FiberFinder. Zařízení je používáno zejména v rámci kriminalistic-

kého zkoumání textilních vláken. Pracuje tak, že na základě definovaných HSI barevných koordinát 

hodnot kontrolních vzorků vyhledává odpovídající barvu na ploše o velikosti formátu A4 a plošnou 

distribuci nalezených objektů, které splňují zadané kritérium, znázorní ve výtisku mapy jejich polohy. 

Použití přístroje má svá omezení daná konstrukcí. Pomocí hledačky vláken není možné vyhledávat 

bezbarvé, bílé nebo velmi světlé objekty, přistroj má také nižší účinnost při vyhledávání černých nebo 

velmi tmavých objektů. Vzhledem k tomu, že makro pro vyhledávání vláken vyžívá prostředí systému 

pro počítačovou obrazovou analýzu LUCIA, bylo by možné vyhledávat objekty i na základě jiných kri-

térií, např. tvaru nebo velikosti. Vyhodnocením jednotlivých takto získaných otisků povýbuchových 
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reziduí z ploch vzorkovacích terčů bylo zjištěno, že distribuce částic na povrchu záchytných terčů je 

relativně rovnoměrná a ani jednotlivé terče se v rámci jednoho experimentu od sebe výrazně neliší. 

 

Obr. 48  příklady vyhodnocení olepů záchytných terčů, nahoře terč 1, dole terč 3 (expe-
riment  HRST54), dokumentace na zařízení LUCIA FiberFinder 

 

4.4 Testování separačních technik 

Testované separační a koncentrační metody shrnuje připojený článek. Z důvodu rozsahu textu nebylo 

možné do tohoto článku začlenit elektrostatickou separaci, která byla testována v plošném uspořá-

dání na folii. Pro tyto experimenty bylo zapůjčeno zařízení umožňující nastavení různé intenzity elek-

trostatického nabíjení plastové folie s přepínatelnou polaritou. Zařízení bylo v prvé fázi využito pro 

testování separace jednotlivých komponent modelových směsí A a B, které byly připraveny na zákla-

dě výsledku studia distribuce, morfologie a granulometrie reziduálních částic (viz předcházející text). 

Složení modelových směsí uvádí následující tabulka 8. 

  

 



 

73 
 

Tabulka 8 - složení modelových směsí pro elektrostatickou separaci 

Složka, velikost částic Modelová směs A 
objemové díly  

Modelová směs B 
objemové díly 

Modelová směs C 
objemové díly 

MN-Cellulosepulver 
300 G/CM 
karboxymetylceluloza 10 µm 
pro TLC 

 
1 

 
1 

 
1 

Aktivkohle 
práškové aktivní uhlí 
12%  pod 75 µm 
88 % nad 10 µm 

 
1 

 
1 

 
1 

Kieselgur G 
silikagel pro TLC s obsahem 
15 % CaSO4.1/2 H2O 
velikost částic 10 µm 

 
 

1 

 
 

1 

 
 

1 

Práškový zinek - 1 - 

Permonex V19 - - 10mg/200mg směsi 

 
Experimentální zařízení se skládá z desky tvořené porézní kovovou fritou, uchycení umožnuje polo-

hováním s aretací měnit sklon desky. Kovová frita je překryta výměnnou plastovou polyesterovou 

folií, proti posunutí jištěnou odsáváním vzduchu pres fritu. Součástí zařízení jsou dvě vysokonapěťové 

sondy, pomocí kterých lze folii udílet elektrostatický náboj různé intenzity a polarity. Modelová směs 

byla nanesena na horní okraj folie v množství 10-20 mg a za pomoci vibrátoru postupně sklouzávala 

k dolnímu okraji. Zanechaná stopa tvořená částicemi modelové směsi byla snímána v 1/3, 1/2 a 3/4 

dráhy uhlíkovými adhezívními terčíky 12 mm.  

Olepy pak byly vyhodnocovány metodou rastrovací elektronové mikroskopie. Pro výsledné vyhodno-

cování změn v kvantitativním zastoupení jednotlivých fází směsi bylo vyzkoušeno několik různých 

postupů. Jako málo senzitivní se ukázalo sledování celkového chemismu směsi, protože některé její 

jednotlivé komponenty se relativně málo liší a pro exaktní analýzy uhlíkových složek působila jako 

kontaminant uhlíková vrstva terčíku. Jako velmi senzitivní se nakonec ukázalo provedení jasových 

výtažků elektronického obrazu zpětné odražených elektronů, jejich kvantifikace a následná vizualiza-

ce v nepravých barvách. Pro větší citlivost byl použit polovodičový detektor Link Tetra s plným 

kvadrupólem, jehož signál se ukázal jako lépe kalibrovatelný než signál Robinsonova detektoru. Na 

každém terčíku bylo postupně nasnímáno 10 obrazových polí. Nastavení obrazových detektorů bylo 

pro reprodukovatelnost měření uloženo a kalibrace proudových a emisních parametrů elektronového 

mikroskopu byla znovu provedena po každém měření terčíku. Při těchto experimentech byly sledo-

vání relativní změny ve složení směsi na separační dráze, odpovídající jednotlivých jasovým interva-

lům (Band 1 jasová úroveň 252-255, Band 2 - 029-251, Band 3 - 000-028). 

Každý experiment byl opakován 10 x pro obě modelové směsi. Pro posouzení efektivity separace byl 

celý postup zopakován za stejných podmínek bez elektrostatického náboje na folii. Reprezentativní 

střední hodnotu výsledků měření uvádějí následující tabulky a grafy. 
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Tabulka 9 vyhodnocení relativních změn v kvantitativním zastoupení směsi 

 

AREA MEASUREMENT RESULTS SAMPLE - AA, A     

Image: separ A A sepAA1/3 sepAA1/2 sepAA3/4 sepA1/3 sepA1/2 sepA3/4 

Class        :           %total %total %total %total %total %total %total 

Band 1       : (111-255) 22,8 22,3 18,8 15,8 17,2 20,2 29,8 
Band 2       : (022-110) 30,7 22,1 17,7 16,7 20,5 27,1 30,9 

Band 3       : (000-021) 46,5 55,6 63,5 67,5 62,3 52,7 39,3 

Unclassified :            0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 

 

AREA MEASUREMENT RESULTS SAMPLE - B  

Image: separace B  B sepB1/3 sepB1/2 sepB3/4 

Class        :           %total %total %total %total 

Band 1       : (252-255) 12,8 11,1 10,3 9,8 
Band 2       : (029-251) 38,9 29,0 17,7 18,4 

Band 3       : (000-028) 48,4 59,9 72,0 71,8 

Unclassified :            0,0 0,0 0,0 0,0 

 
pozn.: sloupec AaB uvádí hodnoty pro původní modelové směsi 
 AA - výsledky kontrolního experimentu, bez použití elektrostatického náboje 
 1/3, 1/2 a 3/4 místa odběrů vzorků na separační dráze 
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Obr.  49 separační trendy směsí A a B, relativní změny odpovídající zvoleným jasovým 
intervalům (viz tabulka 9, 1 - Band 1, 2 - Band 2, 3 - Band 3) 

 

Z tabulek a grafů je patrné, že poměr jednotlivých jasových složek vzorku se, na jinak identické sepa-

rační dráze, výrazně odlišuje v případě vlivu pouze gravitace a adheze folie (vzorek AA, bez použití 

elektrostatického náboje) a při použití elektrostatického náboje. Zatímco koncentrace komponenty 3 

v prvém případě na dráze trvale roste, v druhém strmé klesá. U komponent 1 a 2 se koncentrace 

výrazně bez elektrostatického náboje nemění, s nábojem se na separační dráze zvyšuje. U směsi B, 

kde je komponenta 3 tvořena jinou složkou, se její koncentrace s použitím elektrostatického náboje 

zvětšuje, u komponenty 2 klesá a na komponentu 1 nemá elektrostatické separace vliv.  

Rozdíly poměrně názorné dokumentují i sejmuté obrazy signálu odražených elektronů, po provedení 

jasové separace. Pro větší názornost je jednotlivým výtažkům přiřazená nepravá barva. 
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Obr. 50 odběry vzorku AA (tj. bez použití elektrostatického náboje) na jednotlivých místech separační 

dráhy, pro srovnání uvedeno identické rozdělení jasu i pro výchozí vzorek A. Červená barva odpovídá 

komponentě 1, zelená - 2, modrá - 3 (jasové úrovně uvedeny v tabulce 9 výše) 

 

Obr.  51 odběry vzorku A (tj. s použitím elektrostatického náboje) na jednotlivých mís-
tech separační dráhy, pro srovnání uvedeno identické rozdělení jasu i pro výchozí vzorek 
A. Červená barva odpovídá komponentě 1, zelená - 2, modrá - 3 (jasové úrovně uvede-
ny v tabulce 9 výše) 
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Obr. 52 odběry vzorku B (s použitím elektrostatického náboje) na jednotlivých místech 
separační dráhy, pro srovnání uvedeno identické rozdělení jasu i pro výchozí vzorek B. 
Červená barva odpovídá komponentě 1, zelená - 2, modrá - 3 (jasové úrovně uvedeny v 
tabulce 9 výše). 

 

Na základě experimentů s elektrostatickou separací modelových směsí bylo přikročeno k experimen-

tům s reálnými povýbuchovými rezidui. V těchto případech nebylo možné použít pro ověření výtěž-

ností separací obrazovou analýzu jasu preparátu na elektronovém rastrovacím mikroskopu jako 

u modelových směsí, protože jasová škála nebyla dostatečné široká a jednotlivé komponenty se jaso-

vé překrývaly. Bylo proto využito rentgenové práškové difrakce. Vzorky byly opět odebírány v 1/3, 

1/2 a 3/4 separační dráhy. Instrumentace experimentu byla identická jako u modelových směsí a je 

popsána výše. Odběr vzorku byl proveden odsátím do kapiláry, analýza na systému X´PertPRO (re-

flexní geometrie na bezdifrakční Si podložce, čárové ohnisko, divergenční clony 5.00 mm, CuK, 

40kV/30 mA, Soller slit 0.04 rad., , krok 0.0167). Výsledky analýz prokázaly, že elektrostatická separa-

ce je účinná a ve většině experimentů bylo dosaženo lepších výsledků než u modelových vzorků. Pří-

klad separací reziduí Ostravitu C uvádějí následující tabulky a grafy: 

Obr. 53 záznamy rentgenové práškové difrakce z v 1/3, 1/2 a 3/4 délky separační dráhy 
pro Ostravit C  
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Výsledky semikvantitativní analýzy vzorků z jednotlivých míst odběru uvádí následující tabulka, tučně 
jsou uvedeny primární komponenty výbušniny. Semikvantitativní obsahy z XRD dat byly počítány po-
mocí korundových čísel. 

 

Tabulka 10 semikvantitativní analýzy vzorků z jednotlivých míst odběru na separační dráze, příklad pro 
Ostravit C (obsah v %) 

 

 CaCO3 NaNO3 SiO2 NaCl NH4Cl 

 start 20.8 17.4 37.1 14.2 10.5 

 1/3 25.7 22.9 30.8 11.7 8.9 

 1/2 37.8 28.3 11.2 16.4 6.3 

 3/4 40.3 32.2 1.8 22.1 3.6 

 
 

 

Obr. 54 separační trendy komponent Ostravitu C z jednotlivých míst odběrů na experi-
mentální separační dráze 

 

Výše uvedené výsledky jsou relativně nadějné a lze se domnívat, že nasazení elektrostatických sepa-

račních metod do znalecké praxe, by při odběru povýbuchových zplodin bylo výhodné. Stávající expe-

rimentální uspořádání ale vyžaduje příliš velké množství materiálu. Pro rutinní nasazení by byla nutná 

miniaturizace a popř. další konstrukční úprava, která by umožnovala přímé spojení odsávacího zaří-

zení se separátorem. 

 

4.5 Improvizované výbušniny 

Přehled podomácku připravovaných improvizovaných výbušnin, kterým byla věnována primární po-

zornost, je uveden v připojeném článku. Pro široké rozmezí možných nestechiometrických poměrů 

těchto improvizovaných výbušnin byly také kalkulovány tzv. výbušninářské parametry, které dosud 

souhrnně neexistovaly. Tyto výpočty byly realizovány specialisty společnosti Explosia a.s. 
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Obr. 55 příklad kalkulace tzv. výbušninářských parametrů pro nestechiometrickou směs 
60,5 % HNO3 a 39,5 % dinitrobenzenu 

 

Povýbuchová rezidua jsou charakterizována všemi dostupnými metodami, u částic, kde se 

v povrchové analýze projevuje nehomogenní složení, jsou prováděny řezy fokusovaným iontovým 

svazkem na systému SEM/FIB. Následně je prováděno prvkové mapování systémem EDS/WDS a jsou 

prováděny i mapy v Ramanově spektru analyzátorem vestavěným přímo do komory SEM (max. plo-

cha mapy je 250x250 µm). Mapu lze skládat/překrývat se zobrazením v detektorech BSE/SE, prvko-

vými mapami, nebo zobrazením analyzované plochy ve viditelném záření (příklady viz připojený člá-

nek). Veškerá získaná instrumentální data, včetně kalkulovaných parametrů a detailů o provedených 

experimentálních odpalech jsou vkládána do speciálně naprogramované databázové aplikace, která 

bude přístupná pro speciální složky PČR a armády a je o ni zájem i ze strany zahraničních speciálních 

složek. 
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Obr. 60 příklad části karty s výsledky analýz jednoho z experimentů v databázi 
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4.6 Připojený článek Kotrlý M., Ventura K., Bajerová P., Turková I.: Identifikace reziduí improvizova-

ných výbušnin fyzikálně-chemickými analytickými metodami za reálných podmínek po výbuchu, Che-

mické listy, 2019 (v tisku) 
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5 Komplexní analýza barevné vrstvy 

5.1 Úvod 

Komplexní analýza barevné vrstvy přestavuje opět velmi širokou oblast, která zahrnuje nátěrové sys-

témy nástrojů (např. kontaktní stopy při použití páčidla, apod.), barevné nátěry používané ve staveb-

nictví, automobilové laky (dle fragmentu laku lze typovat model vozidla s využitím speciální meziná-

rodní databáze), barevné vrstvy uměleckých předmětů (malby, plastiky, fresky, atd.) a řadu dalších 

nátěrových systémů, barev a laků. Předmětem studia autora této práce byly v posledních letech 

zejména barevné vrstvy malířských děl jako jedno ze zkoumání pro určování pravosti. Otázka padělků 

se stává stále aktuálnější, nejen v souvislosti s uměleckými předměty. Bohužel se dá říci, že světový 

trh je zaplaven padělky. Vše, co se prodává, se i napodobuje. A produkce těchto výrobků s sebou 

přináší i řadu nebezpečí, přičemž tím největším rizikem je ohrožení lidského zdraví a života. Cílem 

padělatelů není dnes jen luxusní zboží, kabelky nebo oděvy, ale rovněž zcela běžné potraviny jako 

kečupy, majonézy, sladkosti nebo nápoje, kde lze všude očekávat řadu rizikových látek, např. nebez-

pečné bakterie, ale i přímo jedy. Kopie značkových elektrospotřebičů mohou způsobit požár, baterie 

do mobilních telefonů jsou náchylné k přehřívání, nafouknutí a explozi. Napodobeniny kvalitní kos-

metiky či parfémů vyvolávají alergie. V automobilovém průmyslu se padělají nejen části karosérie, ale 

už i komponenty do motoru, jejichž (ne)kvalita může posléze posádku vozu ohrozit na zdraví a životě. 

Na trhu jsou i padělky náhradních dílů pro letadla. Samostatnou kapitolou je padělání léčiv, podle 

Světové zdravotnické organizace je napodobeninou každý desátý lék. (web ČT, 2013). Padělaná léčiva 

se začala objevovat v 90. letech a jejich počet v posledních letech významně narůstá. Platí to nejen 

pro doplňky stravy, ale i pro životně důležité léky. V této situaci je zajímavé, že definice padělku není 

zcela jednotná, některá léčiva mohou být v některých zemích označena za padělky a v jiných zemích 

mohou být identické produkty prodávány zcela legálně. Jedná se o velmi zajímavou oblast, ale 

v dalším textu se budeme věnovat analýze barevné vrstvy uměleckých děl. 

U prodeje umění se v roce 2018 dosáhlo v ČR obratu 1,15 miliardy korun a bylo prodáno přes 65 tis. 

aukčních položek, 17 děl přesáhlo cenu 5 milionů korun (www.artplus, 2019). Poměrně silně vzrůstá 

zájem o moderní umění a jeho ceny se zvyšují. Např. obraz Františka Kupky Plochy příčné II dosáhl 

v dražbě na jaře 2019 ceny 65 mil. Kč. V souvislosti s tím samozřejmě roste i objem padělků, přičemž 

moderní umění se dá daleko snáze na trhu realizovat, než klasické.  

 

5.2. Komplexní materiálový průzkum barevné vrstvy 

Ke komplexnímu materiálovému průzkumu uměleckých děl se využívá možnosti získat maximum 

informací ze všech dostupných částí. Např. u maleb se provádí nejen celková analýza barevné vrstvy, 

ale i průzkum plátna, rámu, signatur apod. Komplexní metodika byla autorem této práce postupně 

v uplynulých letech zaváděna do znalecké praxe KU a sestává z těchto kroků: 

- nedestruktivní multispektrální snímkování v oblastech UV, VIS, NIR a rentgenový průsvit, tyto 

metody přinášejí nejen informace o možných podmalbách a přemalbách, ale slouží i prvnímu 

tipování zajímavých míst pro další zkoumání, či odběr mikrovzorků, rentgenový průsvit kromě 

toho často přináší často důležité informace o stylu malby 

- nedestruktivní analýzy mobilními zařízeními – aktuálně se jedná především o XRF a Ramano-

vy spektrometry, další metody zatím nepřinášejí použitelné výsledky (např. mobilní rentge-

nová difrakce), tyto metody slouží k detailnější představě o stavbě barevné vrstvy a byly 

např. úspěšně použity při materiálovém průzkumu barevných vrstev oltáře v kapli hradu Kři-
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voklát (datované 1480–1490). Podrobnější popis je uveden připojeném článku Čechák T. et 

al., 2015 

- následuje odběr mikrovzorků, bez něho se stále nelze obejít při detailní analýze, kdy je samo-

statně studována každá vrstva, zrna jednotlivých pigmentů, dalších fází a pojiv, každý krok se 

detailně dokumentuje a v případě, že se má jednat o cenné originály, je odběr vzorků vždy 

prováděn autorizovanými restaurátory, obvykle KU spolupracuje s NGP 

- následuje zhotovení leštěného nábrusu (pro získání řezu vrstvami), ve výzkumném projektu, 

který byl prováděn ve spolupráci s Ústavem anorganické chemie (RN20052005001) se testo-

vala možnost přípravy mikrotomových řezů, ze kterých by následně byly prováděny všechny 

další analýzy, tato metoda je vhodná např. pro automobilové laky a nátěrové systémy na ná-

strojích, ale u vyzrálých maleb dochází k vylamování částí při řezu, metoda měly být potřebná 

zejména pro FTIR, kde se v průchodu dosahuje obvykle lepšího signálu, ale s mohutným ná-

stupem Ramanovy spektrometrie tato potřeba ustupuje 

- na nábrusu se provádí zkoumání metodami optické mikroskopie v odraženém světle, flu-

orescence ve vybraných excitačních délkách viditelného spektra, UV a NIR, jak na úrovni jed-

notlivých vrstev, tak i jednotlivých zrn 

- následuje kvantitativní fázová mikroanalýza pomocí SEM EDS/WDS a katodové luminiscence, 

která umožňuje často detailní rozlišení vrstev a fází, je možné využít i přímo mikro XRF umís-

těné v komoře SEM, takže odpadá nutnost transferu vzorků 

- analýza na úrovni jednotlivých zrn pomocí Ramanovy spektrometrie v 5 vlnových délkách 

(455, 532, 633, 780, 1064 nm), pro identifikaci jsou používány jak komerční, tak i uživatelské 

databáze, včetně uživatelské aplikace popsané dále, která je výsledkem projektu 

VI20172020050 

- analýza FTIR jako komplementární metody, opět užívány jak komerční, tak uživatelské data-

báze 

- prášková rentgenová mikrodifrakce – umožňuje analýzu z plochy o velikosti cca 100µm, takže 

lze analyzovat i jednotlivá zrna v barevné vrstvě (detailně viz kap. 2, opět je významné použití 

uživatelských databází, v doplnění obvyklé ICDD 

- je prováděna analýza signatur autorů a případně dalších písemných, nebo tištěných projevů, 

pokud se na zkoumaném objektu vyskytují, analýza signatur je velmi obtížná, protože se jed-

ná o velmi krátké psané projevy, provedené často nevázaným písmem, nicméně při existenci 

dostatečného množství nesporných originálních podpisů lze i zde zkušenými znalci z oboru 

ručního písma dospět k důležitým závěrům 

 

 

Obr. 61 příklad komparací signatur z jedné z řešených kauz, foto archiv KU 
 

- pokračuje se zkoumáním plátna obrazu, analýza druhu použitých vlákeń, struktura, způsob 

vazby, analýza případných materiálů použitých pro umělé staření plátna (organická analýza) 
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- analýza rámů, použité dřevo, mechanoskopické stopy po hřebíčcích v napínacím rámu, atd. 

 

Obr. 62 komparace pozic hřebíčků proti původnímu napínacímu rámu, foto archiv KU 
 

Ve spolupráci s NGP prováděl KU materiálový průzkum barevných vrstev oltáře v kapli hradu Křivo-

klát (datované 1480–1490). Při tomto průzkumu byly masivně nasazeny pro prvotní analýzy nede-

struktivní metody, ověření zjištění bylo dále prováděno na odebraných mikrovzorcích. Podrobnější 

popis je uveden připojeném článku (Čechák T. et al., 2015). Autor této práce prokázal výskyt zrn ryzí-

ho Bi, který se vyskytuje v některých přesně definovaných částech dekorace oltáře.  

 

Obr. 63 detail dvou postav se zakreslením výskytu ryzího Bi, archiv NGP 
 

Byly provedena analýza mikrofragmentu ze zájmové vrstvy pomocí SEM Lyra 3, při 20kV, autoemisní 

zdroj.  
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Obr. 64 detail mikrofragmentu, signál BSE, Au folie a zrna Bi 
 

   

   

   
 

Obr. 65 prvkové mapování, EDS Bruker, 20kV, akvizice 60 min 
 

Pro fázovou analýzu byla použita technika práškové rentgenstrukturnímikrodifrakce, podrobnosti a 

výsledky viz kapitola 2 této práce. 
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Pro získání dalších informací o tomto zajímavém nálezu byla použita technika ortogonálního TOF-

SIMS FIB (Time Of Flight - Secondary Ion Mass Spectrometry - Focused Ion Beam). Princip metody je 

poměrně jednoduchý, zájmové místo vzorku je bombardováno iontovým svazkem (FIB), vzniklé ionty 

jsou vedeny pomocí iontové optiky do hmotnostního spektrometru. 

 

 

Obr. 66 schéma TOF-SIMS FIB systému, firemní materiály Tescan 
 

Analýza byla provedena ve firemní laboratoři společnosti Tescan, operátor Libor Sedláček. Velikost 

zorného pole byla 10,0 µm, primární iontový proud: 500 pA, systém SEM Lyra 3.  

 

Obr. 67 detail píku hmotnosního spektra TOF-SIMS s píkem Bi (hmota 209) a vyznače-
nými integračními mezemi, lineární osa Y 
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Obr. 68 křivky integrálního rozložení bismutu ve snímané oblasti, vlevo integrál rozlože-
ní bismutu při pohledu shora v horizontálním směru, vpravo jsou pro směr vertikální , 
osa Y je lineární, modře jsou vyznačené meze oblasti, ze které bylo vybráno hmotnostní 
spektrum bismutové částice. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Obr. 69 Mapa integrálního rozložení bismutu ve snímané oblasti, vlevo je horní a vpra-
vo boční pohled na snímaný hloubkový profil. 

 

Provedenými analýzami byla přítomnost Bi prokázána a metoda ortogonálního TOF-SIMS FIB může 

představovat další zajímavou analytickou možnost, která doplňuje obvykle využívané metody 

v případě potřeby ověření nestandardních fází.  

Na základě několika přednášek autora této práce, začaly techniku TOF-SIMS FIB ve zvláštních přípa-

dech využívat i další forenzní laboratoře (Weis P, 2018). 

 

V oblasti analýzy barevné vrstvy je aktuálně řešen projekt VI20172020050 ve spolupráci s NGP, který 

mimo jiné řeší nové zhodnocení postupů při posuzování pravosti uměleckých děl a vytvoření zákaz-

nického databázového softwaru a jeho naplnění daty dostupných výtvarných materiálů. Druhá apli-

kace bude sdružovat data autorských okruhů výběru umělců a děl od konce 19. století do poloviny 

20. století, lze říci „autorských palet“. U druhé aplikace jde o velmi citlivá data, která jsou shromaž-

ďována jen ze zcela nesporných děl získaných přímo od autorů v rámci sbírek moderního umění NGP, 

nebo v některých případech přímo z vybavení ateliéru, který připadl NGP. Přístup k této databázi 

bude velmi omezený, vzhledem k významnému nebezpečí zneužití dat. 
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Obr. 70 úvodní obrazovka aplikace 
 

Databáze sdružují nově získaná analytická data z dostupných technik – optická polarizační mikrosko-

pie, fluorescence, FTIR, Ramanova spektra v 5 vlnových délkách, SEM EDS/WDS, XRF, data rentgeno-

vé difrakce. V případě potřeby lze datové záznamy libovolně rozšiřovat. Originální materiály zůstávají 

uloženy na obou kooperujících institucích a je možné v budoucnu doplňovat jejich charakterizaci o 

další dostupné techniky. 
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Obr. 71 příklady ukládaných dat, nahoře dokumentace z optického mikroskopu, dole 
část karty pigmentu 

 

Obě databáze budou využívány při restaurátorské a znalecké činnosti NGP a v rámci Znalecké služby 

PČR. 
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5.3 Připojený článek Čechák T., Trojek T., Šefců R., Chlumská Š., Třeštíková A., Kotrlý M., Turková I.: 

The use of powdered bismuth in Late Gothic painting and sculpture polychromy, Journal of Cultural 

Heritage, 2015 
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6 Závěr 

V předchozím textu byla představena část využití aplikované mineralogie ve forenzní oblasti. 

V oblasti rentgenstrukturní práškové difrakce a mikrodifrakce byly precizně ověřeny základní para-

metry pro mikrodifrakční systém, byla testována, navržena a zavedena do praxe souprava pro justaci 

kontrolu a centraci analyzované plochy, byla testována dlouhodobá reprodukovatelnosti měření, 

detekčních limity fázové analýzy a možnosti použití jednotlivých instrumentací pro organické fáze, 

zejména s ohledem na rozlišení isomerů u tzv. nových syntetických drog. Byly také testovány mož-

nosti výpočtu velikostí nanočástic, resp. monokrystalových domén a výsledky komparovány s daty 

získanými obrazovou analýzou na snímcích HRTEM, FESEM a TESEM. Mikrodifrakce byla také použita 

při komplexní fázové analýze barevných vrstev oltáře v kapli hradu Křivoklát (datované 1480–1490). S 

její pomocí byly prokázána přítomnost zrn ryzího Bi v materiálu barevné vrstvy. 

Do budoucna lze očekávat další rozvoj aplikací, zejména pro organické a komplexní materiály. 

V oblasti forenzní analýzy zeminových fází byl zaveden komplexní systém pro zpracování těchto vel-

mi heterogenních stop, který kromě minerálních fází zahrnuje i biologické a antropogenní materiály.  

Bylo testováno použití dat, které poskytují geografické informační systémy (GIS). V praxi jsou nyní 

rutinně používány jak topografické podklady, tak i data poskytovaná geoportálem ČGS. Do oblasti 

zpracování pedologických stop je aktuálně zaváděn systém automatické mineralogické analýzy. Ko-

merčně dostupné systémy byly postaveny pro analýzu rovinných vzorků (nábrusů), což pro forenzní 

oblast není optimální. V rámci společného projektu KU a společnosti Tescan (VG20102015065) byly 

proto realizovány testy a úpravy systému pro možnost přímé analýzy topografických vzorků. Kom-

plexní úpravy celého SW vedly k vytvoření software FTIMA a celý systém byl dále testován na reál-

ných vzorcích. Práce vyústily v patentovou přihlášku, která byla Úřadem průmyslového vlastnic-tví 

přijata a byl v rámci projektu VG20102015065 udělen patent č. 303228.Finální testování nového SW, 

změn všech parametrů a klasifikačních databází bylo provedeno na reálných vzorcích zemin s velmi 

dobrými výsledky. Automatická analýza nemá nahradit celý komplexní systém forenzní analýzy ze-

min, ale je jeho vhodným doplněním. 

V oblasti forenzní analýzy povýbuchových zplodin a reziduí byla provedena obsáhlá morfologické 

studie částic povýbuchových zplodin, testování metod vzorkování a separačních a koncentračních 

metod. Pro široké rozmezí možných nestechiometrických poměrů improvizovaných výbušnin byly 

kalkulovány tzv. výbušninářské parametry, které dosud souhrnně neexistovaly.Veškerá získaná in-

strumentální data, včetně kalkulovaných parametrů a detailů o provedených experimentálních odpa-

lech, jsou vkládána do speciálně naprogramované databázové aplikace, která bude přístupná pro 

speciální složky PČR a armády a je o ni zájem i ze strany zahraničních speciálních složek. 

V této oblasti lze také očekávat bouřlivý rozvoj zejména v souvislosti s aktuální mezinárodní situací a 

potenciálními hrozbami teroristických útoků.  

V oblasti komplexní analýzy barevné vrstvy v posledních letech se stává aktuální zejména analýza 

barevné vrstvy malířských děl jako jedno ze zkoumání pro určování pravosti. Zavedená komplexní 

metodika začíná nedestruktivními metodami, kterými jsou vytipována místa k odběrům mikrovzorků, 

dále jsou využívány metody optické polarizační mikroskopie v odraženém světle, fluorescence , kvan-

titativní fázová mikroanalýza SEM EDS/WDS, katodová luminiscence, mikro XRF, analýza na úrovni 

jednotlivých zrn pomocí Ramanovy spektrometrie a FTIR a prášková rentgenová mikrodifrakce. Je 

prováděna analýza signatur autorů a případně dalších písemných, nebo tištěných projevů, zkoumání 

plátna obrazu, materiály použité pro umělé staření plátna, analýza rámů, mechanoskopické stopy, 

atd. 
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Ve spolupráci s NGP prováděl KU materiálový průzkum barevných vrstev oltáře v kapli hradu Křivo-

klát. Při tomto průzkumu byla potvrzena přítomnost ryzího Bi, která byla ověřena rentgenovou mi-

krodifrakcí. Pro získání dalších informací byla použita technika ortogonálního TOF-SIMS FIB, byla zís-

kána hmotnostní spektra a 3D mapa zrn Bi. 

V oblasti analýzy barevné vrstvy je aktuálně řešen projekt VI20172020050, který se mimo jiné zabývá 

vytvořením zákaznického databázového softwaru a jeho naplnění daty dostupných výtvarných mate-

riálů a druhá aplikace bude sdružovat data autorských okruhů výběru umělců a děl od konce 19. sto-

letí do poloviny 20. století, tzv. „autorských palet“. Obě databáze budou využívány při restaurátorské 

a znalecké činnosti NGP a v rámci Znalecké služby PČR. 
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