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> odborn&innost v r. 2013:

P.F. 2014 o kurz Meteni vibr&nich  spekter 21.-
Redakni rada Bulletinu peje v3em clenim 25. 1,; 2013, VSCHT, Praha 6, Technicka 5
Spektroskopické speteosti Jana Marka Marci do (30 Ceastniki) o

nového roku hodn&esti, zdravi a Gsgehi v praci 0 kurz Interpretace vibtaich spekter 28'1'f1' 2

i v osobnim Zivet Predem dkujeme za Vase 2013, VSCHT,  Praha6,  Technicka 5
prispevky a upozoréni na zajimavé akce u nas (40 teastniki) _

i v zahrani. 0 28. konference NMR, 21.-24. 4. 2013, Valtice

(87 rastniky)
0 Kurz ICP, 27.-30. 5. 2013, Brno, Masarykova

95, schize hlavniho vyboru Spolénosti univerzita, Univerzitni Kampus Bohunice
(56 wastniki)

Dne 9. prosince 2013 se konala i hlavniho o workshop Speciai analyza 2013, 3.-6.6.2013,
vyboru nasi Spolmosti, z jejihoz programu uvadime Skalka u Jezova (3Zastniki)
hlavni body: o semin& Radioanalytické metody IAA 13,
» zprava o hospodeni za rok 2013 a plan na rok 26.6.2013, FIRCVUT Praha

2014 0 Skola molekulové spektrometrie (spektro-
> zprava aiinnosti redakni rady Bulletinu fotometrie,  luminiscetni  spektrometrie

a chiroptické metody), 12.-14&ervna 2013,



Brno, Masarykova univerzita, Univerzitni
Kampus Bohunice (41¢astniki)

0 14. ranik Skoly hmotnostni spektrometrie,
16.-20. z& 2013, Jesenik, Priessnitzovy

Ié¢ebné laza (253 kastniki)

» akce pipravované v r. 2014:

0 kurz Meteni vibra&nich spektef0.-24.1. 2014,
VSCHT, Prahd®, Technicka 5

0 kurz Interpretace vibtmich spekter 27.1.-
31. 1. 2014, VSCHT, Praha 6, Technicka 5

o ESAS 2014 a 15. Cesko-slovenska
spektroskopicka konference 16.-21.3. 2014,
Praha

0 29. konference NMR, duben 2014, Valtice

o0 semin& Radioanalytické metody IAA 14,
cerven 2014

o 15. ranik Skoly hmotnostni spektrometrie,
14.-19.9. 2014, Frymburk

o Evropska konference o environmentalni chemii
(EMEC 15), 3.-6.12. 2014, Brno

» Informace o pibéhu organizace a registrace na
ESAS 2014 a 15 esko-slovenskou
spektroskopickou konferenci

» prezentace fiispivka U¢astniki soutZze mladych
spektroskopilt a vyhlaseni vysledk

14. Skola hmotnostni spektrometrie v Jeseniku
Josef Cvaka

Ve dnech 16. az 20. #4 2013 se v arealu
Priessnitzovych  kebnych  lazni v Jeseniku
uskuténil jiz 14. rasnik Skoly hmotnostni
spektrometrie. Na organizaci letoSnich ¢niku
spolupracovala Spektroskopickd spgolesti Jana
Marka Marci s Ustavem organické chemie
a biochemie AVCR, v.v.i. v Praze. Skola hmotnosti
spektrometrie tradné slouzi gedevsim k pedavani
novych znalosti a zkuSenosti v rychle se vyvijajici
oboru hmotnostni spektrometrie. Je koncipovana jako
vyukovy kurz s pednasSkami wzné Urove
naranosti, a je tak vhodna nejen pro ndks
voboru, ale i pro zkuSené specialisty. Skola je
sowasrt  prostorem pro odborné  diskuse
a navazovani profesnich kontéakt

Odborny program letoSnihodiku mgl podtitul ,,Od
zéklach k ,omikam a zahrnoval fednasky
vénované  zékladnim  prindi;m  hmotnostni
spektrometrie, zjsobim ionizace a analyzy ioint
spojeni chromatografickych a elektromigméch

technik s hmotnostni spektrometrii a kvantifikaci
analyti. Klicovou sodasti programu byly také
prispsvky vénovaneé vyuZziti hmotnostni spektrometrie
v proteomice a metabolomice a interpretaci
a zpracovani dat. Ste&jnjako v pgedchozich itech
letech probhlo slavnostni vyhlaSeni ¥ite Ceny
Vladimira HanuSe a Petra Sedmery v Kkategorii
Hmotnostni spektrometrie. ¥t letoSniho réniku,
doc. Mgr. Jan Preisler, Ph.D. z Masarykovy
Univerzity v Brrg, poté pedstavil oce#nou praci

v piisgvku  nazvaném  “Tepelné  odfmvani
diodovym laserem pro hmotnostni spektrometrii
indukéné vazaného plazmatu®.

Foto: Vladimir Vrkoslav

Skola hmotnostni spektrometrie krénodbornych
prednasek tradné nabidla i spoléenské a sportovn
poznavaci programy. V ramci spéémskych véen
vystoupila skupina Jeleni loje se svou kabaretni
show, Sernisky spolek Jesenik spolu se skupinou
scénického Sermu Folleto a k poslechu i tanci zahra
mistni kapela KM Band. Odborny i &&rni
spole&ensky program se odehraval v kongresovém
salu Priessnitzovych débnych lazni a iflehlych
prostorach. Wastnici byli ubytovani v &kolika
lazeiskych  domech v bezprdetinim  okoli
kongresového salu a mohli tak @lnvychutnat
prijemnou lazéskou atmosféru. Btdeni dopoledne
bylo jiz tradiné odpainkové a nabidlo moznost
relaxovat a poznavat L&gdesenik i jejich fekrasné
okoli. Pro zajemce byly zorganizovany vylety na
piecerpavaci vodni elektrarnu Dlouhé sttdma
Rejviz a hornicky skanzen u Zlatych Hor a do
jeskyre  Na Pomezi. Kfjemré stravenému
dopoledni napomohlo i sluteé pcasi v jinak spiSe
zamr&eném a destivém tydnu.

Letodni ranik Skoly hmotnostni spektrometrie
prildkal rekordnich 253 dastniki, ktefi vyslechli 49
pirednaddek od 34 lektbr VSem ednasejicim je
nutné podkovat za skelou praci @i piipraw
a prezentaci svychtigpivki. Velky dik pati take
organizatoim letoSniho réniku a pracovnikm



Priessnitzovych kebnych lazni, ki@ vénovali svij
¢as a Usili zajignhi této pomdrné rozsahlé a logisticky
nara@né akce. Na z&v bych ch¥l podikovat
partnefim z komeéni sféry, bez jejichz finami
adalsi podpory by nebylo fpalani Skoly
v sowtasném formatu dbec myslitelné. Hlavnimi
partnery letoSniho tmiku byly spolénosti
AB SCIEX, Bruker, HPST, Thermo Fisher Scientific,
Waters a LECO, dale figpsly spol&nosti
Chromservis, Labicom, PE Systems, Shimadzu,
Sigma-Aldricha a lonBench. Patnactyeémék Skoly
hmotnostni spektrometrie v roce 2014ipmvuje
Spektroskopick&d spaleost Jana Marka Marci ve
spolupraci s Masarykovou Univerzitou v Brn

Na vidénou na pistim rasniku Skoly!

SoutéZ o nejlepSi praci mladych autofi v oboru
spektroskopie, ranik 2013

Tomas Matousek

KaZzdor@né je jednim z hlavnich bdd programu
prosincové sdlee Hlavniho vyboru Spektroskopické
spoleénosti gedstaveni mladych spektroskojpik
kteti se gihlasili do SowtZe o nejlepsi praci mladych
autof.

Za poslednich gkolik let jsme si uz zvykli na velmi
vysokou Urové praci v obou kategoriich. Do prvni
kategorie se ifhlasili tfi autai diplomovych praci.
Prvni i druha cena putuji na Fyzikélni ustav MFF UK
Mgr. Sarce Gregorové mapujici bitky pomoci

Ramanovy mikrospektroskopie #gr. Martinu
Golanovi  studujicimu  struktury  guaninovych
kvadruplext pomoci nereson&ni Ramanovy

spektroskopie. fieti cenu pak ziskaMgr. Karel
Marschner, ktery se na Ustavu analytické chemie
AV CR, v.v.i. wnoval optimalizaci generovani
hydridi pro atomovou fluoresceni spektroskopii.

Do kategorie publikovanych praci a jejich soubor
byly prihlaSeny celkem 4 fspevky. Nejvice svou
presentaci oslovila porotu Zuzana Moravkova,
Ph.D. z Ustavu Makromolekularni chemie AUR,
v.v.i., kter4 presentovala soubor pracihavany
studiu  polymeit anilinu  pomoci  vibréni
spektroskopie. Druhou cenu si odndslg. Petr
Stépanek z Ustavu organické chemie AUR, V.v.i.,
za sdleni popisujici analyzu struktury fullerin
pomoci magnetického cirkularniho dichroismitetl
skortil Ing. Jan Koucky z Ustavu analytické chemie
VSCHT, s dvojici praci popisujici mikrovinné studie
izotopologh radikalu FCQ. Ctvrty soutZici svou

podle posudk také vynikajici praci bohuzel nemohl
predstavit.

Recenzeritm soutZznich praci &kujeme, Ze si
v hektickém case konce roku naslicas na
vypracovani posudk Generalnim sponzorem

soutze byla i letos firmarhermo Fisher Scientific
spolgné s partneryPragolaba Nicolet CZ vitzam
tak miZzeme gratulovat i k fin@mim odmnam
a oce®nym v kategorii B pofat UsgsSnou w@ast na
konferencich s podporou cestovnich giiawé vysi
od 10 do 30 tisic K

Souhrny ocegnych praci ginaSime nize.

Ramanova mikrospektroskopie a mapovani

jednotlivych bunék

Sarka Gregorova, 1. cena v kategorii diplomovych
praci

Ramanova mikrospektroskopie umaie diky
kombinaci Ramanovy spektroskopie a konfokalni
mikroskopie mdfit spektra Ramanova rozptylu ze
zvoleného mista vzorku s prostorovym rozliSenim
v tadu pm®. P vhodrg zvoleném experimentalnim
uspagadani ji Ize vyuzit k nedestruktivnimu studiu
ptirozeného chemického sloZeni biologickych
objektl in vivo.

V této diplomové praci byly metodou Ramanovy
mikrospektroskopie studovany vakuoly patogenni
kvasinky druhuCandida albicans C. albicans je
neiastjSim pivodcem kvasinkovych onemagni
¢lovéka [1]. JakoZto oportunisticky patogen se
piirozere vyskytuje u velkého procenta zdravych
jedinax na sliznicich a v gastrointestinalnim traktu,
aniz by zpgsobovala onemoeni [2]. V pripac
oslabeni hostitele vSakirhe dojit k rozvoji nemoci



v rozsahu od relativnéetnych a malo nebezfeych
povrchovych mykbéz az po Zivot ohroZujici
systémovou kandidézu [3]. Ukazuje se, Ze
kvasinkova vakuola je udezitou organelou pro
adaptaci bugk na nepiznivé podminky [4] a jeji
poskozeni ma vliv na virulenci kvasinek [5].

Cilem této diplomové prace bylo optimalizovat
podminky m&feni chemického sloZzeni vakuol
kvasinek a zpracovani ziskanych spekter a zjjaft,

se toto chemické sloZzeni |iSi v zavislosti na
podminkach kultivace b@h. Prace navazuje na jiz
publikované pilotni experimenty provedené v nasi
laboratdi [6]. V ramci této prace byly natteny
rozsahlé soubory spekter vakuol kvasinek ve dvou
raznych fazich #stu burgéné kultury a buk
peéstovanych na dvoutiznych kultiv&nich médiich.
Série nartrenych spekter byly zpracovany pomoci
vicerozngrné statistické metody rozkladu do
singularnich hodnot. Tato metoda umoznila analyzu
spekter vakuol a rozdil mezi spektry jednotlivych
burgk i mezi skupinami tdznym zmsobem
kultivovanych bugk. Spektra byla interpretovana na
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biomolekul, ziskanych reSersi literatury.
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Obr. 1: Prvni subspektra faktorové analyzy spekter
vakuol burk péstovanych na dvou tenych
kultivacnich  médiich (YPD a¥YNB). Prvni
subspektra odpovidaji pnérnym spektém

Bylo zjisténo, Ze pouzité kultivani médium ma vliv
na sloZeni vakuol kvasinek (obr. 1), méryznamny
vliv ma téz faze dstu burcné kultury. V obou
piipadech nejvysSi variabilitu v intenzitv ramci
jedné bugéné kultury i mezi jednotlivymi skupinami
bursk vykazuje péas polyfosfatu okolo 1155 ¢m
Prekvapiw se fzni téZz poloha tohoto pasu na
vinoctové 3kéle, ato aZz o vice nez 8tifobr. 2).
Tento posuv, ktery, pokud je ndm znamo, nebyl
dosudin vivo pozorovan, jsme studoval vitro na
modelu hexametafosfatu sodného. Ukazalo se, Zze na

polohu studovaného pasu ma vliviitpmnost
a koncentrace dvojmocnych katiant roztoku.
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Obr. 2: Histogram poloh maxima pasu gPQibraci
polyfosfatu pro bitky péstované na dvoudenych
kultivacnich médiich (YPD a YNB)
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Studium__struktury guaninovych kvadruplexi
pomoci neresonatini Ramanovy spektroskopie

Martin Golan, 2. cena v kategorii diplomovych praci

Useky lidskych telomerovych sekvenci obsahujici
alesp@ 4 guaninové subsekvence jsou schopny



konformané variabilni intrastrandové

vrix s

formovat

Ramanovu spektroskopii uvadi, Ze sekvence
Gs(TTAG3);0 milimolarnich  koncentracich  ve
fosfatovém pufru s iidanymi ionty Nd o iontové
sile 150 mM zaujme antiparalelni konformaci bez
ohledu na délku stani vzorkdi jeho annealing,
kdeZto ionty K vedou k postupnémuigchodu do
~3+1", piipadré paralelni konformace.

Vysledky neieni sekvence AGTTAG;); taktéz

o milimolarnich koncentracich pomoci tzv. Photonic
Crystal Fibre-enhanced Raman  Spectroscopy
(PCFRS) naopak udavaji, Ze vitpmnosti sodiku

i v pfitomnosti  drasliku  (iontova sila roziok
100 mM) se po dvoudennim stani vytivaetruktura
paralelni. Tato prace zkouma sekvenci:A3AG3)3
metodami  konveini Ramanovy spektroskopie
a Ramanovy spektroskopie kapkovnanaSenych
povlaki v rozsahu koncentraci od jednotek do stovek
milimolt v oligodeoxyribonukleotidech. Dochézi
k zawru, Zze struktura ve fosfatovém pufru
s iontyNa' je antiparalelni i navzdory dlouhému stani
a annealingu, kdeZto wfipomnosti draselnych ioit

je a Aistane v konformaci ,,3+1".

Byly navrzeny d¥ hypotézy o fi¢iné rozdili mezi
vysledky ziskanymi pomoci PCFRS a konugn
Ramanovy spektroskopie: kontaminace vaork
pouzitych v PCFRS studionty K*, a vysychani
vzorki v dutych vlaknech pouzitychiip PCFRS.
Provedené experimenty je vSak nepotvrzuji, jejich
pavodni verze tedy byly de facto vyvraceny.

Pohled do centrélniho kanalku kvadruplexu

Optimalizace podminek generovani a atomizace
arsani_pro _specia&ni_analyzu metodou atomové
fluorescertni spektrometrie

Karel Marschner, 3. cena v kategorii diplomovych
praci

Toxicita arsenu zaleZi na foénfspecii), ve které se
vyskytuje, nap anorganické formy (arsenitany
a arserinany) jsou vice toxické neZz organické
methylované formy a dkteré formy jsou dokonce
povaZzovany za netoxické (arsenobetain). Proto je
uréeni speciace arsenu velmiileZité, pedevsSim

v toxikologickych a biochemickych studiich.

Pro speciéni analyzu arsenu se v s@asnosti nejvice
vyuzivdA metody HPLC-ICP-MS. Alternativni
metodou je atomova fluorescen spektrometrie
(AFS) ve spojeni s generovanim hydridktera
umoiiuje dosahnout srovnatelnych mezi detekce za
podstati niZSi provozni i poizovaci cenu. Aby bylo
moZné stanovit analyt pomoci AFS, je nutiiévgst
analyt na volné atomy. Standardnim atomizatorem,
ktery se v AFS pouziva, je miniaturni difuzni plame
(MDF). PokrailejSim atomizatorem pro AFS je tzv.
Jflame in gas shield* atomizator (FIGS). Oba
atomizétory jsou zobrazeny na obr. 1.
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Obr. 1: Schéma (a) miniaturniho difizniho plamene

(MDF) a (b) ,flame in gas shield* atomizatoru
(FIGS)

Ar+H,
+ hydridy

Ar+H,
+ hydridy

V této diplomové préci byly stanoveny dva hlavni
cile. Prvnim cilem byla optimalizace
experimentalnich paramétr a porovnani
analytickych vlastnosti échto dvou atomizatdr
hydridd. Druhym cilem bylo optimalizovat podminky
generovani pro dely specigni analyzy troj-

a pétimocnych anorganickych forem arsenu a jeho
pétimocnych organickych metabalit

Po zoptimalizovani vSech relevantnich
experimentalnich paramétiobou atomizéatdr (jako
nag. praitok a sloZeni plamenovych plgn



pozorovaci vySka, atd.) bylo zj#io, Ze FIGS
vykazuje piblizne 2x vy3Si citlivost a fiblizné 4x
niz8i mez detekce nez MDF.

V uspgadani piitokové injekni analyzy nebylo
mozné docilit stejné dinnosti generovani pro troj-
a pitimocnou anorganickou formu arsenu. Dale bylo
zZjisttno, Ze v davkovém uspmdani generatoruiip
dostateéne dlouhém pidavani roztoku
tetrahydridoboritanu se &b anorganické formy
arsenu generuji se stejnodinnosti nezavisle na
koncentraci kyseliny a koncentraci
tetrahydridoboritanu, pokud je mnozZstvi kyseliny
takové, aby mohl zreagovat veSkerytidany
tetrahydridoboritanu. Za optimalnich podminek (1M
HCl a 1% roztok tetrahydridoboritanu) bylo mozné
generovat se stejnou ¢ianosti i methylované
pétimocné formy arsenu. Ke generovani pouze
trojmocné anorganické formy arsenu bylo pouZito
generovani z prostdi TRIS pufru o pH 6. Diky
tomu, Ze dinnost generovani pro trojmocnou
a ptimocné formy je stejna, neni nutné sestrojovat
kalibracni zavislosti pro kazdou formu, ale Ize pouzit
pouze jedna kalibemi zavislost jedné stabilni formy
(arsentnan) pro vSechny formy. Sumu koncentraci
pétimocné anorganické a organické formy Ize tedy
vypctitat z rozdilu (v tomto uspadani neni mozné
rozliSit jednotlivé gtimocné methylované formy,
tento nedostatek by 3el odstranitiippjenim
vymrazovaci pasti). Mez detekcecf3pro celkovy
arsen byla 15 pg/ml a pro trojmocnou anorganickou
formu arsenu 5 pg/ml.

Studium  karbonizace  vodivého  polymeru,
polyanilinu a oligomeria anilinu pomoci vibraéni
spektroskopie

Zuzana Moravkova, 1. cena v kategorii
publikovanych praci

Vodivé polymery, jako polyanilin (PANI), se pro
svou potencialni aplikovatelnos@st jiz rekolik
desetileti velké pozornosti vyzkumidikPredpoklada
se jejich pouZiti nap v senzorech, membranach
palivovych ¢lanka, pripadré jako material elektrod
nebo nogit katalyzatoé. PANI vynika svou dobrou
vodivosti, snadnouifpravou, redoxnimi vlastnostmi
a stabilitou. | pesto je ale jeho degradace problém,
kterym je teba se zabyvat.

Zahtivanim PANI na teploty nad 600 °C v inertnim
prostedi vznikAd neusgadany grafiticky material
s obsahem dusiku, ktery je potenciayuzitelny

nag. jako nost katalyzatoi nebo material pro
elektrody superkapacitir

SougZni soubor praci se zabyvéa tepelnou degradaci
PANI a materidl s nim souvisejicich metodami
vibragni spektroskopie. Infervena a Ramanova
spektra degradovaného PANI pomohla poodhalit
mechanizmus prvnich fazi degradace PANI.
Ramanova spektroskopie je pa&ininym nastrojem
pro studium uhlikovych material a jejich
uspdadanosti.

Jako prvni problém bylo zvoleno studium &m
molekularni struktury granularni PANI bazei p
zatrivani na #zné teploty v dusikové atmo#éé

U vzorki vystavenych fisobeni teplot do 400 °C je
pozorovan vznik novych vazeb, které byl§rpzeny
fenazinu podobnym ze®ivanym  strukturam.
Uvzorki vystavenych vy3Sim teplotam jsou
v Ramanovych spektrech pozorovany Siroké pasy
typické pro grafitické materialy. Tyto pasy byly
piitazeny neusgadanému grafitickému materialu
obsahujicimu dusik. Byly stanoveny optimalni
podminky pro karbonizaci PANI baze, které pak byly
pouZity v rékolika nasledujicich pracich.

Pokra&ovali jsme pouzitim jiné formy PANI,
konkrétre in-situ gipravenych tenkych vrstev PANI
hydrochloridu na keramickych a rfdmikovych
podlozkact. U PANI hydrochloridu dochazi nejprve

k deprotonaci, a to ip teplotach okolo 200 °C.
Ukézalo se, Ze tenka vrstva oligotesnilinu na
povrchu podloZky je tepelnou degradaci zasaZena
meért nez vrchni vrstva polymeru, nebge do jisté
miry chrarna karbonizovanou vrstvou polymeru.

Od tenkych vrstev je jen maly ddek k pokryti
nanomateridl, v naSem fipadd mnohostnnych
uhlikovych nanotrubek? Nanotrubky byly pokryty
in-situ v pibé¢hu oxidace anilinu ve sfsném
rozpoustdle voda/ethanol; ucasti vzorki bylo
nasleds pokryti PANI hydrochloridemigvedeno na
bazi pomoci hydroxidu amonného. i®hem &chto
kompozitnich materiél byly ziskany uhlikové
nanotrubky koaxiakh pokryté vrstvou
neuspdadaného grafitického materialu s obsahem
dusiku. Ukézalo se, Zze PANI baze ziskana chemickou
deprotonaci ma nizSi tepelnou odolnost, nez PANI
hydrochlorid, coZz bylo vrozporu dipodnim
piedpokladem, Ze neni podstatné, jestli byla
deprotonace provedena chemicky nebo tepeln
Daldim zajimavym pozorovanym jevem byl vliv
pokryti na stabilitu molekularni struktury samotné
uhlikové nanotrubky ip vystaveni teplat 650 °C.
Nanotrubky pokryté PANI hydrochloridem poskytly
po tepelném sobeni usp@darjsi grafiticky



material nez samotné uhlikové nanotrubky vystavené
vysokeé teplat.

Pt pokryvani uhlikovych nanotrubek byl jako
pomocna sloZzka pro lepSi disperzi nanotrubek
v reakknim médium pouZit ethanol, ktery ma vliv na
tepelnou stabilitu PANI. Karbonizaci PANI
hydrochloridu pipraveného v fitomnosti ethanolu
vznika material, jehoZ Ramanova spektra odpovidaji
mnohem uspi@darjSimu uhlikovému materialu nez
ostatni studované vzorky.
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Ramanova spektra PANFipraveného ve vada ve

snesném rozpouédtlle voda/ethanol a produkty jejich
karbonizace.

S PANI, jeho morfologiemi a degradaci Gzce souvisi
oligomery anilinu, proto jsme se zabyvali i jejich
degradaci a karbonizatNa rozdil od PANI u nich
nedochazi k zachovani jejich morfologie,
mikrokulicky se ngni v platy okolo 160°C. S touto
zménou je spojena i zéma Ramanovych spekter

arentgenovych difraktogram Pomoci FTIR
spektroskopie plyin  unikajicich v p@ibéhu
termogravimetrické analyzy byla detekovana

ptitomnost monomeru. Bylo vyvozeno, Ze oligomerni
kulicky se skladaji ze slupky tiené vy3Simi
oxidovanymi oligomery, a jadra tieného pevazri
monomerem a nizSimi oligomery.fiPohtevu se
obsah jadra uvalje a po optovném zchladnuti se
samouspiadava v pozorované platy. Vtomto
piipact studium produkt tepelné destrukce
oligoanilinovych mikrokuléek umoznilo pochopeni
jejich pavodniho slozeni.

elektronova oligofner

Skenovaci
anilinu (vlevo) a produki jejich karbonizace
(vpravo).

mikroskopie

Nedilnou sotiasti materidlového vyzkumu je
i testovani  vlastnosti nutnych  pro  pouZiti
v aplikacich, proto jsme se zabyvali reologickymi
vlastnostmi suspenzi karbonizovanych vodivych
polymeii.”® Z hlediska Ramanovy spektroskopie je
zajimavy vyvoj molekularni struktury dvouiang
oxidovanych forem polytfenylendiaminu)

v pribéhu  karbonizace. i@stoZze karbonizace
probihala v dusikové atmo#& nela na Ramanovo
spektrum vysledného materidlu podobny vliv jako
oxidace, tj. vznikaly vazby vsoéasné dob
ptitfazované zesdvanym strukturam typu fenazinu.
Piitomnost  &chto  struktur se fedpoklada

i u oxidovanych oligomeér anilinu, velmi podobna
spektra byla pozorovanitipkarbonizaci oligomer
anilinu®

Studium stability a karbonizace vodivych polyiiner
je stédle velmi Zivé téma skytajici mnoZstvi
nezodpo¥zenych otazek, proto se jim hodlame
v nasi skupi&i nadale zabyvat.
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Identifikace fullereni pomoci spektroskopie
magnetického cirkularniho dichroismu

Petr Stpanek, 2. cena v kategorii publikovanych
praci

Spektroskopie magnetického cirkularniho dichroismu
(MCD) vyuZiva jevu, kdy molekula absorbuje
odlidré vlevo a vpravo cirkulampolarizované z&ni

v pritomnosti  statického magnetického pole
orientovaného podél sfru Sieni paprsku. Tento jev
lze — na rozdil od elektronového cirkularniho
dichroismu (ECD) — pozorovat u vdech molekul.

Metodika ng¢teni MCD spekter ma své @htky jiz

v 60. letech minulého stoleti a od té doby naltaia
metoda aplikaceipdevsim ve studiich porfyrinovych
a ftalokyaninovych derivata v ugovani struktury
kovovych center v metalo-proteinech. Interpretace
MCD spekter je vSak velice obtizna bez pouZiti
sofistikovanych teoretickych postiupAckoliv byly
vyvinuty metody, které umakiji nahlédnout do
elektronové struktury molekul bez pouZiti n&mgch
numerickych metol ¢asto jsou aplikovatelné jen na
ur¢ité skupiny molekul. Az v posledni doke z&aly
doslova explozivéh rozvijet obect pouZitelné
teoretické postupy vyptu zaloZzené fedevsim na
DFT (density functional theory — teorie funkcionalu
hustoty).

V této praci jsme se zatili na moznost pouZziti
spektroskopie MCD pro analyzu fullefenUkazali
jsme, Ze tato metoda ve spojeni s teoretickymi
simulacemi  spekter je citivA na rozliSeni
stechiometrie a izomernich forem fulleéen

Fullereny pedstavuji fascinujici alotropickou formu
uhliku s potencialnim  vyuzZitim v  mnoha
technologiich, od Iékatvi gres solarnilanky az po
nano-elektroniku. Mnoho z¢hto aplikaci vyZzaduje
konkrétni tvar a strukturu fullerenu. Fullereny kSa
existuji v mnoha formach liSicich se jak
stechiometrii, tak geometrii. V stasné dob
nejrozsfensjsi metodou identifikace fullerénje *C
nuklearni magneticka rezona{d8viR). Tato metoda
ovSem casto vyZzaduje dlouhé akumdfd casy
(v fadu tydri) nebo izotopové obohacovani vzorku,
coz ¢ini vzorek sdm o sab rddo¥ drazSim

a identifikaci jako takovou komplikovanou. Proto

jsme se pokusili prozkoumat Ilesjgi a més

komplikovanou metodu.

NaSe praceprezentuje MCD jako slibnou alternativu
k C-NMR pro identifikaci fullerefi. Nejprve
prezentuieme MCD spektra dvou nejréestjSich
fulleremi Cq @ Go. Jak se ukazalo, tyto dva fullereny
poskytly vyrazg odlisné signaly. Déle jsme se
pokusili problém prozkoumat z teoretické stranky
azneéend spektra jsme modelovali pomoci
kvantow-chemickych vypéti na DFT drovni. Byla
pozorovana  perfektni shoda  mezi teorii
a experimentem (obr. 1) umogici pifazeni
experimentélnich a teoretickych gas

Na zaklad této vynikajici shody jsme dale teoreticky
predpovdéli MCD spektraiady fullereri, o kterych
je znamo, Ze existuji a byly laboratérpripraveny.
Vypodétena spektra proaené fullereny vykazuiji
velmi charakteristické rysy a je moZno pozorovat, 2
MCD spektra umahuji rozliSit jak mezi dznymi
fullereny, tak mezi jednotlivymi izomery fullerenu
0 UKité stechiometrii.

NaSe vysledky ukazuji, Z2e MCD spektroskopie
predstavuje slibnou metodu pro identifikaci fulleiien
v roztoku vyZadujici mensi mnozstvi vzorku a kratSi
akumul&ni ¢asy nez dnes&liné pouzivana metoda
¥C-.NMR. Nedavné obrozeni z&mu o teoretické
vypocty MCD spekter pak nadéle zvySuje potencidl
této metody nejen v oblasti studia fulleien
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Obr 1: Porovnani experimentalniho a teoretického
MCD spektra fullerenu &.

1. (a) Michl J.J. Am. Chem. S0d.00, 6801, 1978;
(b) Michl J.J. Am. Chem. So&00, 6812, 1978

2. Sepanek P., Straka M., Andrushchenko V., Bou
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Mikrovinna studie izotopologi radikalu FCO ,-

Jan Koucky, 3. cena v kategorii publikovanych praci

Fluoroformyloxylovy radikal FC@ je povazovan za
atmosféricky polutant, ktery vznika jako meziprotiuk
stratosférické degradace fréonPro jeho zdarnou
identifikaci v atmosfée je pofeba najit analytickou
nebo fyzikalk chemickou metodu umadjici
relativre snadnou detekci. Vzorkovani atmosféry
pomoci chromatografie se nejevi jako nejvyhgin

proto se ke slovu dostava spektroskopie nabizejici

i dalkovou detekci. Velmi vhodnou technikou
sphujici distagni mefeni je nap mikrovinna
spektrometrie. Diky ni je mozZné porovnat frekvence
jednotlivych roténich pechodi atmosférickych
molekul s laboratornimi daty a provést tak jejich
jednoznanou identifikaci. V souboru dvou publikaci
[1,2], které navazuji na studie z let 2003-2008 53,
jsou popsana tbec prvni meni a analyzy
mikrovinnych spekter dvou izotopoldg(FC%0,-

a FC°0"™0.)  fluoroformyloxylového  radikalu.
Vzhledem k nestabilit studovanych specii byly
radikély gipraveny pyrolyzou fislusného dimeru, tj.
bis(fluoroformyl)peroxidu, fi teplog 570 K. Pro
usnadgni odhadu jednotlivych rotaich grechod:
byly vypaiteny i pongry mezi teoretickymi vypéty
(DFT a CCSD), které spolu s rguchozimi
experimentalnimi daty poslouzily ke Skalovani
predikci gechodi jednotlivych izotopolof, nap.
pomoci rovnice (1):

18Xékéllovana 0 18vapoétenél (16Xnarréfené/ 16va oétena')1 (1)
kde horni indexy znd izotopy kysliku*®0 a®0 aX
rotadni konstantu. Analyzagthto rot&nich spekter
poskytla zcela wunikatni sadu molekularnich
parametil, jakymi jsou rot&ni a centrifugal&
distorzni konstanty (natahovani vazeb uglddku
vyS8i energie) a konstanty jemného (diky spinu
neparového elektronu) a hyperjemného (diky
nenulovému jadernému spinu fluoru) épeni.
Vzhledem k pimému vztahu rotaich konstant
k momentm setrvénosti byly pak vypoéteny

i jednotlivé strukturni parametry, tedy délka vazby
F- C a C - O a uhel FCO (obr. 1). Krdm
kombinace substituni a efektivni geometrie radikalu
byla dikyab initio vypoctim odvozena i rovnovazna
geometrie pomoci jizitve zmirgného Skalovani.

’_/1
12014° 7
- /_;’ 1.24 A
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Obr. 1: Strukturni parametry radikadlu FGO
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specialisté v oboru spektrometrie nabizeji:

RUCNI A MOBILNI SPEKTROMETRY:

SPECTROISORT * ruéni pfistroj, napajeny z akumulatorku, analyza NL, Nastr. a Cr oceli vietné C
oblouk na vzduchu (bez argonu nebo radioaktivniho zdroje zareni)

analyza a urceni jakosti za 4s, metoda Fingerprint (otisk prstu), ICAL

mobilni spektrometr s parametry laboratorniho pristroje

analyza véetné N, C, B, As, Sn, P a S v aceli, méfeni obsahu C na vzduchu

SPECTROTEST cco

*® & & o

novy ruéni RTG spektrometr, analyza a tfidéni kovd, pud a odpadu, RoHS
s  bezpectny, spolehlivy, rychly, SDD detektor - rozliSeni mene nez 160 eV

STACIONARNI — LABORA TORNI JISKROVE SPEKTROMETRY:
SPECTRIDMAXX rozsah vin. délek 140 az 670 nm, provedeni stolni a s podstavcem

SPECTROXSORT

¢ analyza Fe, Ni, Al, Cu, Zn, Pb, Sn, Co, Ti a Mg baze. Libovolna vinova délka

e |CAL -rekalibrace véech program( jedinym vzorkem
SPECTROLAB »  spektrometr nejvy$si kategorie s hybridnim opt. systémem (PMT a CCD)

¢ extrémng nizke limity detekce (jednotky mgi/kg u stopovych prvkii)

¢ analytické moduly pro véechny baze v jediném pfistroji

. - ¢  rozsah vinovych délek 120 — 780 nm, vEetné analyzy N,O a H, SSE

AUTOMATICKE SYSTEMY:
NUCLEUS ¢ bezobsluzna provozni laboratof, umisténi v kentejneru pro negisté prostfedi
PRISTROJE S ICP:
SPECTROARCDS ¢ simultanni analyza véech Car mezi 130-770 nm za méné nez 2 sekundy

¢ unikatni 3x750 mm opticky systém spektralni rozlieni 8 pm (130 — 340 nm)

e méfeni prvkl véetngé C, N, Br, |, Cl a suspenzi (tzv.,slurry" technika)
SPECTROGENESIS ¢ simultanni analyza, 400 mm CCD optika, ICAL
SPECTROBLUE e jednicka na trhu v poméru cenafvykon, 750mm optika,

spektralni rozsah 160-285nm s rozliSenim 8pm

SPECTROD e  unikatni simultalni hmotovy spektrometr
RTG SPEKTROMETRY:
SPECTRODXEPDS ¢ stolni RTG spektrometr pro analyzu od Napo U
SPECTRODMIDEX ¢ novy RTG spekirometr pro analyzu drahych kovt, M-verze s velkou komorou
SPECTRDODPHOENIXII ¢ malg, stolni, levné analyzatory véetné systémi on-line
SPECTROIDQ 11 ¢ novy stolni RTG spektrometr pro nizké limity Na,Mg,ALSi,P.S a Cl

= = - 3 SPECTRUMA
SPEKTROMETRY S DOUTNAVYM VYBOJEM: ~smaoweuts < SRN
SPECTRUMA GDA 750 (550) ¢  spekirometr s doutnavym vybojem, optika 750 mm,DC (HF) zdroj GD

méfeni vrstev ( pokoveni,nitridovani.nauhli¢eni atd. ), USU - analyza
nepravidelnych tvard, dratd, aj.

SPECTRU M A GDA 650(1 50HR) e  GDA spektrometr s unikatni 400 mm CCD aptikou, DC (HF) zdroj GD

£ v o

ZARIZENI PRO MERENI CASTIC A SYPNYCH HMOT: SEISHIN - Japonsko

PITA-3 »  Novy typ pfistroje pro stanoveni velikosti ¢astic 0,8 — 1000 um, mokry zpusob
DALSI PRISTROJE méfeni ohrazova analyza
e hustoméry tryskové miyny tfidicky rozsévatky

ZARIZENI PRO TRIBOTECHNIKU FIRMY: SPESTROmc . ||SA

FluidScan Q1000 +  ruéni, wkonny IC spektrometr

LNF Q200 «  analyzator velikosti éastic v kombinaci s identifikaci ¢astic pomoci knihoven
SPECTROIL Q100 o opticko emisni spektrometr s rotacni diskovou elektrodou pro analyzu olejil
Ferografy, Fuel Snifer, Viskozimetry e chemické sloZeni negistot a aditiv, viskozita, Fedéni palivem atd.

Mobilni laboratof
ZARIZENI OD FIRMY FLUXANA

Zafizeni pro pripravu materialli — TAVICKY, cerhﬂkovane referenéni materialy a spotfebni material pro XRF

CERTIFIKOVANE REFERENCNI MATERIALY:

Firem: MBH Analytical a B.A.S. (GB), Hydro a SUS (SRN), Alean (CH), Aluminium Pechiney (F), a.j.

www.spectroaps.sk

Zastoupeni v SR: SPE
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