Navod k ovladani pristroje Netzsch STA 449C Jupiter

Popis pristroje Netzsch STA 449C Jupiter

Hlavni méfici jednotka pfistroje se sklada z pece, zvedaciho zafizeni pro pec, hlavniho
panelu, displeje a tlacitek pro ovladani zvedaciho zatizeni. Teplotni rozsah, kterého mizeme
vyuzit pfi méfeni zavisi na druhu pece. Pfistroj je vybaven peci typu SiC, ve které mliZeme
dosahnout teploty az 1500 °C (v atmosféie dusiku) s maximalni rychlosti ohfevu 50 K min™.
Prostor pece je proplachovan zvolenym pracovnim plynem (dusik, synteticky vzduch, Ar,...).

Dalsi dilezitou casti pristroje jsou nosice vzorkl, které umoziuji sledovani zmén
hmotnosti béhem zahtivani za ptesné definovanych a reprodukovatelnych podminek uvnitf
pece a jsou spojeny s vazicim systémem, ktery je uvnitf piistroje.

Mg¢fici jednotka (mikrovahy) je termostatem udrzovana na konstantni teploté a proudem
dusiku jsou vahy chranény pted plynnymi zplodinami z pece.

Dale je pfipojen zdroj napéti, fidici jednotka a pocitac.

Nosice vzorki a termoc¢lanky

Drzéky vzorki jsou vybirdny podle metody meéteni (TG, DTA, DSC), podle pracovni

teploty a druhu atmosféry. Existuje nékolik typl termoclankl. Jejich pouZiti zavisi na



teplotnim rozsahu méfeni (viz Tabulka 1). Podminky méfeni musi byt zvoleny tak, abychom
mohli dosdhnout poZadované teploty méfeni, aniz by doslo ke zniceni drzéku.

Pied prvnim méfeni by mély byt drzéky vzorkl zahiaty bez kelimkti. Maximalni mozna
teplota zavisi na typu pece a samotném drzaku vzorku. Méteni se provadi s rychlosti ohievu
10 K min™.

Drzéky jsou sestaveny z konektoru, tyCinky, stinicich krouzkl, métici hlavy a kelimkt
s vicky.

Tabulka 1. Typy drzdki a hodnoty teplot pri pouziti vakua a atmosféry inertniho plynu
s rychlosti ohfevu 10 °C min™ a ochlazenim na teplotu 100 °C:

Drzak vzorku (typ) | Zahrati na Tpyay (°C) | Zahiati na T,y (°C)
(vakuum) (inertni plyn)

Type E 600 700

(Chromel-Konstantan)
Type K 750 800

(Chromel-Alumel)
Type S (Pt10%/Pt-Rh) 1300 1500
Type B (Pt10%/Pt-Rh) 1500 1700

Chromel — slitina niklu a chromu (Ni90%-Cr10%), Konstantan — slitina niklu a médi (Ni45%-Cu55%), Alumel
— slitina niklu, manganu, hliniku a kifemiku (N195%, Mn2%, A12%, Si1%).

Postup nasazeni drzaku vzorku

. Uchopime drzak uprostted mezi dva prsty.

. Koli¢ek je oznacen Cervenym bodem, drzak nastavime tak, aby tento bod smétoval
dopiedu.

. Vlozime koli¢ek do stfedu oteviené kiizové hlavy, pohybujeme kolickem smérem
doli tak dlouho, dokud se nedostane do pouzdra.

. Najdeme uchyceni kolicku opatrnym to¢enim tycCinky.

o Opatrné zatla¢ime drzak do pouzdra, aby dokonale zapadl.

o Na ptedni ¢asti pece se nachazi matice k vystiedéni polohy drzaku v peci. Pozice jsou
oznaceny Cisly 0-8. Kazdy drzak ma svou pozici (své ¢islo).

Pozor, chybné nastaveni muze vést az ke zniceni drzaku pri spusténi pece = 150 000 K¢

. Zavieni (resp. otevieni) pece provedeme stisknutim tlacitka ,,Safety* na pravé boc¢ni

stén& méFici jednotky a Sipky ,.4* (resp. ,,T) vpiedu vlevo.



Materialy pro kelimky

Vybér kelimkl zavisi na typu drzdku vzorku, na materidlu vzorku a na atmosféte (pouziti
proplachovaciho plynu). Roztavené vzorky mohou reagovat s materidlem kelimku a ovlivnit
tak teplotu tani nebo znicit kelimek. Roztaveni materialu kelimku mtize vést ke korozi nosice

vzorku nebo zni¢eni ¢idla.

Platinové kelimky

Platina (teplota tani 1760 °C) je Sedobily leskly usSlechtily kov, nepfili§ tvrdy, taZny.
Vzhledem k jeji inertnosti ma pomérné Siroké uplatnéni (kelimky, nosi¢e vzorkl, odporové

teploméry, termoelektrické ¢lanky).

Podminky a latky pouzité pro méfeni, které mohou znehodnocovat platinu:

0 zahfivani v atmosféfe obsahujici plyny: vodik, amoniak, oxid sifi¢ity, halogeny,
tékavé chloridy a plyny obsahujici uhlovodiky (redukujici plyny).

o kapaliny: lu¢avka kralovska (smés kyseliny chlorovodikové a dusi¢né v poméru 3:1),
chlorové voda s volnym chlorem, koncentrovana kyselina fosfore¢na.

o pevné latky (jejich taveniny a vypary): Se, Te, P, As, Sb, roztavené kovy Pb, Zn, Sn,
Bi, Cu, Ag, Au, Si a Si0,, taveniny oxidi, peroxidi a kyanidii alkalickych kov.

Pii manipulaci s kelimky se musi pouzivat pinzety. Pfed méfenim se musi kelimek
dokonale vycistit od zbytkl z predchoziho méfeni, napt. v ultrazvukové 14zni nebo vyvarenim
v HCI. Poté se musi vyplachnout destilovanou vodou, vysuSit a zahidt na pozadovanou
teplotu.

Pro nekteré latky je pouziti platinovych kelimkt nezadouci (byvaji pak nahrazeny kelimky
z korundu nebo se do platinovych kelimkG umisti korundova vlozka). V piipad¢ analyzy
neznamého vzorku je dulezité provést kontrolni méteni. Malé mnozstvi vzorku se umisti na
kousek platinové folie a zahieje se. Pokud na povrchu folie dojde k reakci, nemohou byt pro
analyzu pouzity platinové kelimky. Pti vkladani vlozky do platinového kelimku vlozku

drzime pinzetou a kelimek mezi prsty (v rukavicich).

Korundové kelimky

Dalsim c¢asto pouzivanym materidlem pro kelimky je oxid hlinity (krystalova modifikace
korund, a-forma, korundové keramika). Vznika zahtatim y-formy na teplotu 1200 °C. Korund
se vyznacuje vysokou teplotou tani (2050 °C), vysokou pevnosti, tvrdosti a slouzi jako dobry

elektricky izolator.



Latky vhodné pro méfeni v korundovém kelimku: gallium, indium, cin, zinek, hlinik,
med’, zlato, stiibro a jejich slitiny. U kovi (a jejich slitin) jako jsou hoic¢ik, zelezo, nikl, titan,

chrom, molybden a kobalt mtize dojit pti vysSich teplotach k reakci s kelimkem.

Kalibrace pristroje

Kalibrace vah
Véhy by mély byt rekalibrovany po kazdém ptemisténi (pfeprave) piistroje, opravé nebo
vyznamné zméné v méficich parametrech (napt. po vyméné drzdku vzorku).

Kalibraci vah provedeme nasledovné:

° Otevieme pec (,,Safety* + ,,T“).

. Nasadime drzak kalibracniho zévazi (pouzijeme rukavice).

° Zavteme pec (,,Safety* + ,,i“).

o Restartujeme piistroj vypnutim a zapnutim hlavniho vypinace.

° Stiskneme ,,tare* — ,,F2° — tare* — ,,F1* — na displeji se objevi — 2.000000 g.

. Otevieme pec.

o Pomoci pinzety umistime na drzék kalibracni zavazi.

o Zavieme pec a ¢ekame nez se na displeji objevi 2.000000 g a nasledné + 2.000000 g.
Kalibrace je ukon¢ena v momenté, kdy je na displeji + 2000.000 mg.

. Otevieme pec a vyjmeme drzak kalibracniho zavazi.

Kalibrace teploty a kalibrace citlivosti (tepla)

Kalibrace teploty

Teplotni kalibraci se koriguji odchylky mezi méfenou teplotou a skutecnou teplotou
vzorku. M¢la by byt provadéna alesponn jednou rocné pro kazdy nosi¢ vzorku se Sesti
standardy. Kazdé¢ dva mésice je doporuceno zkontrolovani kalibra¢ni kfivky dvéma
vybranymi standardnimi latkami. Dalsi kontroly je nutné provadét v ptipadé znecisténi nosice
vzorku.

Pro kalibraci se pouzivaji materidly, u nichZ jsou znamy teplotni zmény (napt. teploty
tani) s dostateCnou piesnosti. Teplota fazovych pfemén se shoduje s teplotou nastupu piku

(extrapolovany zacatek).



Kalibrace citlivosti (tepla)

Ke kalibraci se pouzivaji standardy se zndmou entalpii tdni pfi rGznych teplotich za
stejnych testovacich podminek (typ kelimku, atmosféra, rychlost pritoku plynt, rychlost
ohfevu, hmotnost vzorku). Mé&fi se teploty tani nebo polymorfni pfemény standardnich latek
a urcuje se plocha piku (odpovida hodnotam uvolnéného nebo spotifebovaného tepla
a teplotam extrapolovanych pocatka).

Kalibrace citlivosti by méla byt provadéna jednou ro€né.

Pro urceni tepelného toku ve vzorku z naméfenych signdlti je nutné znat kalibracni faktor
S citlivosti jako funkeci teploty. Stanovuje se teplotni zavislost umérnd faktoru mezi plochou

piku a teplem. Pro kalibra¢ni faktor S plati vztah:
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kde mg - hmotnost standardni latky, AHy - zndma zména entalpie tani, J' AT(t)dt - plocha

piku.
Pro nezndmy vzorek pak plati:

)
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kde my, — hmotnost vzorku, AH,, — entalpie d¢je, J' AT (t) dt - plocha piku.

1

Kalibracni sada pro TG/DSC

Kalibra¢ni sada pro korundové kelimky obsahuje osm kovi (tabulka 2).

Tabulka 2. Viastnosti kalibracnich materialu.

Chem. Molekulova

Nazev | znacka Cistota hmotnost POpiS TeplOta tani (OC)
144.82  |stiibrite leskly, 0.25 mm 156.6

Indium| In ]99.99+% silny, drazdivy
118.69  [stiibfité leskly, 0.25 mm 231.9

Cin Sn | 99.99% silny
Bismut| Bi [99.9995%| 208.98 kovové Sedy 2714
Zinek | Zn ]99.999% | 6537 | leskly $edy, nestaly na 419.5




vzduchu a vlhkosti
26.98 stfibrny, nestaly na 660.3
Hlinik| Al ]99.999% vzduchu a vlhkosti
Stiibro| Ag [99.99+% | 107.87 nestaly na vzduchu 961.8
Zlato | Au [99.999% | 196.97 1064.2
Nikl | Ni [99.99+%| 58.69 sttibmy, drazdivy 1455

Doporucend hmotnost vzorku pro kalibraci DTA je 5-50 mg, v pfipadé¢ DSC je maximalni

hmotnost 10-15 mg.

Vlastnosti standardnich latek

Zinek, hlinik a stfibro jsou na vzduchu a vlhkosti nestalé, je tedy vhodné ukladat je
v exsikatoru. Pii teploté nad 225 °C se zinek zacind oxidovat, proto miize byt pouZzit pouze
pro jednu kalibraci (2 aZ 3zahfati). V inertni atmosféfe se zinek zacind vyparovat pii 500 °C.

Proto se doporucuje chlazeni latky ihned po dosazeni vrcholu tani.

Nikl podléha pfti vyssich teplotach oxidaci. Abychom ziskali reprodukovatelné hodnoty, je
nikl roztaven v atmosféie bez ptitomnosti vzduchu. Pfitomnost kysliku mtize snizit teplotu
tani az o 15 °C.

Se zvySujicim se parcidlnim tlakem kysliku se posouvaji body tani stfibra k niz§im

teplotdm. To ma za néasledek niZ§i teplotu extrapolovaného zacatku ve statické atmosféte.

Tabulka 3. Standardni podminky pro kalibraci:

Plynova atmosféra Vzduch, staticka (nebo dusik s rychlosti

toku 50-100 cm® min™)

Rychlost ohfevu 10 K min™

Typ kelimku Korund (s nebo bez vicka)

Prazdny referencni kelimek.

Ndvod na provedeni kalibrace:

o Vybereme 5-6 materidlii z kalibracni sady.
° Otevieme ,,File®, ,,New".
o Vybereme typ méteni ,,Sample.

o Definujeme pozadované podminky (rychlost ohfevu, atmosféru, material kelimku).



Vybereme tcalzero jako teplotni rekalibracni soubor a senszero jako soubor pro

rekalibraci citlivosti (nastaveno od vyrobce).

Pro kazdy material provedeme méteni 3-krat.

Meéreni baseline (zakladni linie)

Méteni zédkladni linie slouzi ke zvySeni presnosti méfeni. Timto méfenim se urCuje

chovani pfistroje bez pouziti vzorku (prazdné kelimky). Méfeni se provadi za stejnych

podminek, kterych bychom vyuzili pro méteni daného vzorku.

Postup méreni:

Otevieme Menu méfeni.

Vybereme ,File“ a ,New™ (nebo ,Open“, pokud chceme pouzit parametry
z ptedchozich méteni).

Vyplnime parametry méfeni (nazev, hmotnosti kelimkl, zvolime typ méfeni:
,Correction®, druh kelimki, typ pece). Po vyplnéni vSech potiebnych udaja klikneme
na ,,Continue®.

Objevi se okno s teplotnimi kalibracemi, otevieme soubor tcalzero.TMX nebo
tcalzero. TCX.

Nésleduje okno s kalibraci citlivosti, otevieme soubor senszero. EXX.

Déle definujeme teplotni program (volba plynt, jejich rychlost toku, pocatecni teplota,
maximalni teplota, konecna teplota, pohotovostni teplota, rychlost ohtfevu), po
nastaveni kazdého z parametra stiskneme ,,Add*.

Spustime méfteni ,,Start™.

Méfeni pak muze byt pouzito pro meieni daného vzorku nebo pro nové méteni baseline.

V ptipadé¢ meéteni vzorku bez pouziti baseline postupujeme analogicky, pouze za typ

méfeni zvolime ,,Sample”. Pokud méfime vzorek s vyuzitim baseline, klikneme na

,Correction + Sample®.

Nastaveni parametrii méieni

Parametry, které volime pted kazdym méfenim, zahrnuji:

0O nastaveni typu méfeni
O nastaveni teplotniho programu

O nastaveni plynt



Mame na vybér ze tii typl méfeni: méfeni baseline (zékladni linie), méfeni vzorku
a méfeni vzorku s pouzitim jiz zméfené baseline (resp. méfeni baseline pomoci jiz
naméfenych hodnot vzorku). Kazdy uloZzeny soubor ma podle typu méteni svoji ptiponu (.bsu
baseline, .ssu vzorek, .dsu kombinované méteni vzorek + baseline). Pismenko ,,s“ v piiponé
predstavuje STA a ,,u oznacuje typ pristroje (STA 449 C Jupiter).

Informace o vzorku: nazev, hmotnost vzorku a hmotnost kelimku (pouzit desetinnou tecku).

Informace o srovndvacim vzorku: hmotnost vzorku a hmotnost kelimku (v ptipad¢ méteni bez

pouziti srovnavaciho vzorku se kolonka pro hmotnost vzorku nevypliuje).

Informace o pristroji zahmuji: typ kelimku, nosi¢ vzorku, typ termoclanku, typ pece, druh

mefeni (napi. TG/DSC, TG/DTA apod.). Tyto parametry jsou vétSinou predem vyplnény

z ptedchozich méteni. Pokud ale zménime napft. nosi¢ vzorku, musime je znovu nastavit. Po

spusténi programu STA 449C on 18 TASC 414 4 klikneme na ikonu == | a zvolime pottebné

udaje.

Nastaveni plyni

Druhy plynti a jejich pratok mizeme zvolit jesté pred nastavovanim méteni:
»Diagnosis® — ,MFC Gases Extended®, stisknutim tlacitka ,,Select™ si z nésledujici tabulky
vybereme plyn, ktery chceme pouzit — ,,Add“, v dolni ¢asti okna vyplnime poZadovany
pritok (udava se v em’ min™) a potvrdime tlagitkem ,,Set*.

Pfi méfeni musime pouzit ochranny plyn vah (Protective) a miizeme pouzit jeden ze dvou
nastavenych proplachovacich plynd, napf. vzduch a dusik. Tyto plyny se mohou b&hem

méfeni prepinat.



MFC Gases Extended
Purge 1 MFC Purge 2 MFC Pratective MFC
<not defineds| Select... 1<n0t defined: Select... <not defined: Select...
Required flow Current flov Required flow Curent flove Required flov Current flove
- Z50 - 280 - 250
125 - 128 - 128
= i] i ] = 1]
digitz digits digits
fss| TR | PR |
ok | Hep |

Nastaveni teplotniho programu

Teplotni program se skldda zjednotlivych segmentl. Zéklad tvoii 3 kroky: volba
pocateCnich  podminek, nastaveni dynamickych nebo izotermickych tseki a

,bezpecnostni* podminky (tj. teplotu, ktera nesmi byt piekrocena).

V pocétecnich podminkach potvrzujeme vybrané plyny a jejich pratokové rychlosti. Déle

nastavujeme pocatecni teplotu, ktera stejné¢ jako konecnd teplota zavisi na zvolenych
podminkach pftistroje (typ pece, typ termoclanki, nosice vzorku apod.).

V c¢asti dynamické vyplnime udaje o konecné teploté, rychlosti zahtfivani popf.
ochlazovani a ptirastky rychlosti. Tyto tseky mizeme opakovat.

V posledni (finalni) ¢asti zvolime maximalni teplotu (bezpecnostni), pii jejimz piekroceni
se méfeni prerusi. Maximalni teplota se nastavuje asi o 10 K vys$si nez je nejvyssi pouzita

teplota v prubehu méfeni.



STA 449 C Temperature Program Definition )

Temperature Steps ]

Hir | Type| °C Kimin Time pts/min ptsiK |ste|
Step Conditions Category Step Category
F STQ Start temperature: [20.0 T Initial Standby
r
-
[~ Fi
Change gases...
RIGHT MOUSE CLICK into dislog gives short infa! z
Pairts i
Acq. rate defaults 1 Segment: o
¢+ Standard " High Total: 0
; . Total Time
00:00
MNapovéda l; Stomo
,
Navod k obsluze

vvr o r

o Zapneme termostat vah, méfici jednotku, pocitac, regulator (ovladac) a zdroj napéti.

. Spustime program pro méteni dvojitym kliknutim mysi na ,,STA 449 C on 18-414/4;
Measurement®.

. Ptipravime si vzorek k méteni (na analytickych vahach zvazime kelimek prazdny i se
vzorkem). K manipulaci s kelimkem pouzivame pinzetu.

o Vysuneme pec stisknutim tlacitka ,,Safety* na bo¢ni stran€ méfici jednotky a souc¢asné
.7 na predni strang jednotky.

. Kelimky umistime opatrné pomoci pinzety na nosi¢ vzorku a to tak, ze kelimek se
vzorkem bude vpiedu a kelimek se srovnavaci latkou vzadu. Oba kelimky musi dobte
zapadnout do otvorli méfici hlavy.

. Zavteme pec stisknutim ,,Safety* a A

Nastaveni méreni

Méfeni vzorku nebo baseline

. Ve spusténém programu vybereme ,,File* — ,,New*.
o Vyplnime typ méfeni (pro méfeni baseline: ,,Correction”, pro méfeni vzorku:

»Sample®), jméno, nazev meéfeni, hmotnosti vzorkli a kelimki, pokud zvolime



srovnavaci kelimek bez vzorku, hmotnost referentniho vzorku nevypiiujeme) —
,,Continue*

o V okné teplotni rekalibrace zvolime soubor, ktery je vhodny pro dané méteni, nebo
Tcalzero.tcx — ,,Oteviit*.

o Vybereme soubor kalibrace citlivosti vhodny pro méfeni nebo Senszero.exx —
,,Otevrit.

o Definujeme teplotni program (pocatecni teplotu, prutok plyntl, rychlost zahiivani
(ptirtstky teploty), konecnd teplota), po vyplnéni jednotlivych tudaji stiskneme
,Add — ,,Continue.

o Ulozime soubor pod zvolenym nazvem.

o Pomoci ,,Tare* vynulujeme véhy.

° Miizeme spustit meéfenim tlacitkem ,,Start*.

Pokud bychom chtéli vyuzit jiz zméfené baseline pro meéfeni vzorku (a naopak),
postupujeme obdobné. V programu si otevieme dany soubor (baseline ma piiponu .bsu,
vzorek .ssu), jako typ méfeni zvolime ,,Correction + Sample® a dale postupujeme stejné.

Musime volit stejné podminky, kterych jsme vyuzili pfi méfeni baseline resp. vzorku.

Vyvhodnocovani naméienych dat

Pro vyhodnoceni namétenych souborti pouzijeme program Proteus Analysis. Klikneme na

»File®“, ,,Open* a otevieme pozadovany soubor.

Krivka TG

Kiivka TG se skladd ze zloma a prodlev. Zlomy ptedstavuji ubytky hmotnosti vzorku
béhem analyzy. Pfi vyhodnocovani zmén hmotnosti musime urcit pocatek a konec zlomu (tj.
kdy zacalo dochazet ke zméné, resp. kdy dany krok skoncil), inflexni bod a vySku zlomu

(abytek hmotnosti).

Nejprve si kliknutim oznac¢ime danou kiivku (TG), kterou chceme vyhodnocovat. Pocatek

zlomu zjistime pomoci tlaéitkam (Onset), klikneme na néj, v oblasti grafu se objevi dvé
svislé cary, kterymi si vymezime oblast, v niz chceme pocatek zjistit (popt. tuto oblast
muizeme nastavit tazenim svislych ¢ar nebo také vyplnénim tdaji leva/prava pozice v okné,

které se objevi po vybrani ikony Onset), klikneme na tlacitko ,,Apply” (v horni casti



obrazovky) a v grafu se zobrazi hodnota pocatku. Potvrdime kliknutim na ,,OK*. Leva pozice
svislé cary by se méla vybrat ve vodorovné casti schodu, prava pozice v inflexnim bodé

poklesu. Jako pomtcka pro vybér hranic je zobrazena derivace TG kiivky.

Konec zlomu ur¢ime analogicky. Klikneme na ikonu pro zjisStovani konce zlomu

a dale postupujeme stejné jako pii ur¢ovani pocatku.

Pro urCeni inflexniho bodu vyuzijeme ikonu \L (Inflection), opét vymezime rozsah,

klikneme na ,,Apply*, pak na ,,OK*.

Ubytek hmotnosti ziskame kliknutim na ikonu E[ (Mass Change), vybranim vhodné
oblasti, dame ,,Apply*“ a ,,OK*.

Zlom na kiivce miizeme také vyhodnotit pomoci ikony lf| (Glass Transition), vybereme
oblast a potvrdime ,,Apply* a ,,OK*. Ziskdme tak komplexni informace o zlomu (pocatek,

stfed a konec zlomu, inflexni bod).

Pro ptehlednéjsi vyhodnocovani (hlavné u kiivky DSC) si miizeme vybrat potfebny usek
kliknutim na ikonu ,,—[|<—. Objevi se svislé cary, kterymi vybereme vhodnou oblast.

Potvrdime tlac¢itkem ,,OK* a zobrazi se zv€tSena oblast.

Krivka DSC

Kfivka DSC se vyznacuje piky, které jsou orientovany dvéma sméry podle charakteru
dané¢ho déje (exotermického a endotermického déje). Pii vyhodnocovani kiivky DSC se
soustfedime na urovani extrapolovaného zacatku a konce piku, vrcholu piku (maxima),
inflexnich bodii a na plochu piku, kterd odpovidda mnozstvi uvolnéné nebo spotfebované

energie.
Pti urcovani pocatka a konct pika a inflexnich bodi postupuje analogicky jako u kiivky
TG. Vrchol piku (maximum) vyhleddme pomoci ikony ﬂ (Peak).

Mnozstvi uvolnéné nebo spotiebované energie ziskdme vypocitdinim plochy piku. Pro

vyhodnoceni plochy piku zvolime ikonu]il (Area), vymezime oblast, stiskneme ,,Apply*
a potvrdime ,,OK*.

Pro soucasné vyhodnoceni pocatku a konce piku, plochy piku a vrcholu piku mizeme

pouzit ikonu LJ[ (Complex Peak), zvolime rozmezi, ddme ,,Apply* a pak ,,OK*.



