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IZpravy ze SpoleZnosti

Vv 1, pololeti 1985 se konalo 9 schizi pledsednictva hlavniho
vyboru £SS5, na kterych byly vedle organiza&nich zéleZitostd
projedndviny i otézky spolupréce Spolefnosti s Cheaickou spo-
Lelnosti, 8 Fyzikélni sekci JCMF a se spektroskopickymi sdru=
#enimi BLR, NDR a Jugoslévie,

Prostfednictvim dotaznikové akce byla provedena aktualizace
tlenské zékladny. Pot&3itelné bylo zjist¥ni, fe vzristd zéjenm
o préci Spolenosti zejménas mezi mlad3imi spektroskopiky. Velmi
vyrazné& byl tento jev zaznamendn plfedeviim v 0S5 AAS, coi vedlo
mj. 1 k urité orientaci pracovniho seminife této skupiny ve
Z.té:vrtleti 1985 na nové uZivatele atomové absorpini spektro-
metrie.

V souvislosti s patrnys omlazenim &lenské zAkladny upozornuje
pFfedsednictve hlavniho vyboru na trvajici moZnost podpory ristu
odborného z4jmu prostfednictvim soutéZe mladych spektroskopikd,
Do souté&le jsou pfijimdny préce autord do 35 Let ze viech
spektroskopicky¥ch oborl, PFijimény jsou préce ji2 publikované
nebo pFfijaté k publikaci; pfi spoluautorstvi je tFfeba plfedlo-
241t prohlédent autord stardich 35 let o podilu soutéiiciho au-
tora na vzniku préce. Uzévérka soutéle v daném roce je vidy

k 1. Pijnu. Souté3 je dotovéna cenami /1., cena 2.000.- Kis,

2. cena 1,000.,- Ké¢s, 3. cena 500.- K&s/. Podrobnosti sd&li se-
kretaridt Spolefnosti. Vedouci jednotlivych odbornych skupin

by méli pFfispé&t k popularizaci této soutéle mezi mladymi od-
borniky ve své skupiné,

39, schize hlavniho vyboru &sss

se konala dne 3, Zervna 1985 v Praze., Po Gvodnim referétu
ke 40. vyrotf osvobozent tSSR, ktery pFipravil pledseda Spo-
Lenosti Dr Mréz, plednesla Dr 3SpaZkové zprévu o Einnosti pled=-
sednictva, v ni2 podrobnéji objasnila otézky spolupréce s ji=
nymi organizacemi.

ing. Hulinsky plednesl zprévu o Einnosti sekce specibdlnich
spektroskopickych metod a plén préce sekce na rok 1986, Byl
konstatovén velmi Gspé¥ny pribdh Konference IAA 85 a Jarni
Skoly elektronové speketroskopie. :

Za molekulovou sekei pFednesl zprivu 8 névrh plinu Einnosti
na rok 1986 Ing. Moravec. PFedloZil té2 ke schvileni nivrh

Pr Urbana, aby se zménil nézev odborné zkupiny spektroskopie
vysokého rozlifeni, Po 2divodn¥ni Dr Urbanem hlavni vybor
vyslovil souhlas, aby se nadzev skupiny zménil na 05 rotaini a
rotainé=vibraini spektroskopie.

ing. Kolihova pFednesla za nepFfitomného Dr Sychru zprévu
o Zinnosti atomové sekce a pfedlo2ila té2 plan &innosti na
rok 1986, Podrobn&ji se zminila o varlstu poltu tlend v OS
AAS, 2 diskuze na velmi Gsp&iném semindfi AAS v dubnu 1985 vy=
plynul naléhavy po2adavek uspolfddat kurz AAS pro zaldteiniky
i pokrodilé.

Hlavni vybor dile jednal o ud&leni plakety Jana Marca Marci
za rok 1985, Byl pFijat névrh pfedsednictva, aby plaketou byla
ocenéna prace Dr Danfcy doskoZilové z UmcH CsAv,

poc. Ksandr informoval o zahraniéni spolupréci. K uzavieni
dohody o spolupréci doZlo jiZ se Srbskou chemickou spolefnosti
a byl vypracovadn névrh spolupréce s Chemickou spoleinosti NDR.
Ve stadiu jednéni jsou navrhy na spolupréci s BLR a MLR, V 24j-
wu udrieni kontinuity informaci o spektroskopické Zinnostt
v ESSR je nutno posilatzpravy pro Zasopis European Spectroscopy
News pFes sekretaridt SpoleZnosti.

ing. Kosina dirazn& wpozornil na nutnost dodriovéni pfed-
pisd ESAV pFi podepisovéni cestovnich pfikazl a uzaviréni do-
hod o provedeni price. Je tFeba, aby kaidy cestovn$ pfikaz byl
podepsén opravnénym pracovnikem pfed zapoletim cesty a pfi pou-
2itd osobngﬁo auta je nutné predlolit vyGEtovéni formou cestov-
niho pFfikazu. Je tFeba dodrZovat zAsady ekonomického vyu2it
ososngﬁo vozu /pleprava vice osob nebo materidlu/ a soutasnd i
obecn® platné podminky /zvlédZtni zkoulka, pojidténi apod./.
Toto je zejména dileZité pFi organizaéni préci na pFipravé se-
mindfd, kurzd a pracovnich schizi, kde v minulosti byly Zetné
nedostatky, PFipadné nejasnosti je tieba projednat pledem s
pfedsednictvem hlavniho vyboru /prostfednictvim sekretaridtu/,

PFfedseda Spoleinosti Dr Mréz informoval o spolupréci s Che~
mickou spoleinosti a uvedl, %fe budou koordinovény plény odborné
tinnosti obou spoleinosti.

Dr Hordk oznémil, %e konference o spektroskopii vysokého
rozlisend v roce 1986 se zGEastni prof. Herzberg; pfedloZil
névrh, aby prof, Herzbergovi byla pFfi této pfileZitosti udélena
plaketa Jana Marca Marci. Névrh byl hlavnim viborem pitijat,

bileité upozornini

0d Zervna 1985 mé sekretarisdt fs.spektroskopické spoleZnosti,
Kozlovskd 1, 160 00 Praha 6 nové Eislo praZské telefonni sitéd

311 23 43 .




Rimcovy plén edbornych akci na rok 1986

Sekce optické atomové spektrokopie

0S atomové absorpini a plamenové spektroskopie

a/ 10.pracovni semindf na téma "Vyu2iti AAS ve vyzkumu a vyrob&”
Ikvéten, 5 dnl, Zeleznd Ruda/

b/ Kurz AAS /z4f4, 5 dnl, Praha/

0s spektroskopie nevodivych materiadld )

a/ SemindF o analyze nevodivych materidll /ve spolupréci s vir
KoSice/

b/ Pracovni schlze na téma "Analyzs nevodivych materidld meto-
dou ICP" /Rijen, 2 dny, Richnava/

0S automatické spektrometrie v hutnictvi

a/ Kurz sutomatické spektrometrie pro zafiteiniky /ve spolupré-
ci s bomem techniky ESVTS Ostrava/ /kvéten, Ostrava/

b/ Pracovni schiize - téma neurienoc /tijen, 1 den, Ostrava/

05 laserové mikroanalyzy

Pracovni schize "Zhodnoceni soutasnéhe stavu Laserové mikroana-
Lyzy v SSR a fejiho vyuZiti podle obord"
/kv&ten, 1 den, Ostrava/

Sekce molekulové spektroskopie

0S vibraini spektroskopie
a/ Kurz mdleni vibra&nich spekter /leden, 5 dnli, Praha/

b/ Pracovni schlize "Nové smiéry ve vibraini spektroskopii”
/duben, 1 den, Praha/

¢/ Pracovni schiize "Kvantitativni analyza ve vibraini spektro=-
skopii a problematika absolutnich intenzit"”
/t4jen, 1 den, Praha/

0S magnetické rezonanini spektroskopie

a/ 29, schiize: XV. NMR semindt /bifezen, 1 dcn} Brno/

b/ 30. schize: XIII. EPR semindf /kv&ten, 1 den, Pezinské Baba/

¢/ 31, schize: XVI. NMR seminadf¥ /terven, 1 den, Tébor/
d/ Letni 3kola: 2D NMR /srpen, 5 dnd, Brno/

05 spektroskopie pevného stavu

a/ semindf "Spektroskopicky experiment Fizeny poditalem”
/bFezen, 1 den, Praha/

b/ ptedniika zahraniinihe hosta /kvéten, 1 den, Praha/

05 elektronové spektroskopie a fotochemie

seminad® "speciilni techniky luminiscenZni spektroskopie”
/duben, 1 den, Pardubice/

0S rotalni @ rotalnd=vibraini agektroskogie

a/ 1X. mezinkrodni konference o 1t s%ektroskopii vysokého
rozlident /va spolupréci s UFCHE CsAv/
fz4t4, S dnd, Liblice/

b/ pFednédka zahranimiho hosta “1¢ a mikrovinnd spektro=-
skopis v astrofyzice” /kviten, 1 den, Praha/

sekce speciéilnieh spektroskopickych metod

0S Lokélni slektronové mikroanalyzy

4.letni Zkola "Moderni sadry kvantitativni elektronové mikro-
analyzy” /z&F4, 5 dnl, Poljanka/

0S elektronové a iontové spekiroskopie
0S se jako spolupoPadatel zlfastni 6.seminéfe soc.zemi o
elektronové spektroskopii

0S hmotnostni spektrometrie

al/ Diskuzni den "Nové ionizaini techniky a jejich vyuiti
pFi analyzéch vysokomolekulérnich sloufenin”
/duben, 1 den, Praha/

b/ Pracovni schiize - zahraniZni pFednilejict /téma neurieno/
/z4f4, 1 den, Praha/

¢/ Firemni den ve spolupraci s firmou Balzers nebo Spectros

0S instrumentéinich radioanalytickych metod

Konference o instrumentélni aktivaini analyze - IAA 86
/%erven, 5 dni, KluEenice/

0S Mossbauerovy spektroskopie

semindt 25 let MBsshauerovy spektroskopie v Ceskoslovensku
/kvé&ten, 5 dnl, Valtice/

0S rentgenové gpektrometrie
a/ SemindF k aktudlnim otdzkim metodiky a pRistrojové zaklad-
ny rtg spektradlni analyzy /kvEten, 5 dnG,Tatranskd Lesné/

b/ Firemni den s firmou Philips

Komise pro refereninj materidly

Semindl "Pouliti RM ve spektrochemické analyze”
/kvéten, 5 dnd, Teplice n, Metuji/




SEKCE OPTICKE ATOMOVE
SPEKTROSKOPIE

9. pracovni semind® o vyuliti AAS ve vyzkumu a vyrobd

semindf se konal v pFijemném prostfedi rekreainiho stife-
diska NHKG v Kru3berku ve dnech 22,.-26,4.1985. Vyznafoval se
mimoFadné velkou GZasti novych ufivatell pifistrojd AAS, kteld
se sna%i osvojit si co nejdfive potifebné teoretické i prak-
tické znalosti.

Odezn&lo celkem 38 oralnich pFispévkad, Vzestupnou troven
bylo znat hlavn& v referdtech zabyvajicich se metrologii,
optimalizaci, interfereninimi vlivy a vyhodnocovinim vysled-
kG, co2 Lze pokladat za pozitivni jev, swidiici o zodpovéd=-
ném pifistupu k analytické problematice,

Béhem semindfe byly uspofadény navic dva diskusni velery
s Ofasti tém&F vEech frekventantli. Diskuse na téma "Analy-
ticky proces a jeho kritické fhze" objasnila souvislosti mezi
odb&rem vzorku a analytickou informaci a ukadzala na nezbyt-
nost vénovat potFfebnou pozornost kaidé fazi tohoto procesu,
To je potéZitelné hiavnd v soufasné dob&, kdy rozvijeni soft-
warového vybaveni novych piistrojG svadi k pfezirdni této
prgbleaatiky a tasto 1 k opomijeni zékladni etiky analytické
préce,

Vyznamnym p¥inosem byly pFispdvky zam&fené na vyuZiti vy-
poitové techniky, dokladajict dal3i moinosti zpFesnéni ana-
Lytické prace.

Pot&%itelnd byla také skuteZnost, 2e odeznéla velké Fada
aplika&nich pFispévki, co2 nepochybn& prosp&lo f Gzce specia-
lizovanym pracovnikim.

V prub&hu jednini semindfe byl dén prostor té2 zéstupcim
firmy Wilhelm Werner, kterfi v kritkosti pFfedvedli své zaFize-
ni NANOpure na pfipravu velmi Eisté vody a zastupcim firmy
Yarian pro ptedndiku o moinostech pfistroje SpectrAA=30/40
a vyhodnocovani pomoci datasystému DS 15,

Velky z&jem viech zatastnénych vyvolalo praktické pfed-
vadini analyzitoru stopovych mnoZstvi rtuti /Trace Mercury
Analyser/ TMA-254, vyvinutého v rémci spoluprace V3CHT Praha
a VUHU Most a vyrobeného ve vyvojovych dilnéch V3LHT Praha.
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Tento jednotlelovy spektrometr pro atomovou absorpci dovoluje
stanoveni rtuti od 0,2ng do 400ng a to v pevnych, kapalnych i
plynnych vzorcieh bez ptedchozi chemické Gpravy vzorku.

snad v3ech 108 GZastnik( semindfe bylo spokojeno s nefor-
milnim pribshem tohoto pracovniho setkéni, kde vedle pteden
vypracovaného programu bylo i dost Zasu na diskuse, zaméfend
nejen k problematice zkuZen&j3ich pracovnikii, ale zejména také
k problémiim novych uivatell pFfistrojové techniky.

Na organfzaci 9. semindfe AAS se podilel vybor ve slofent
Ing. D. Kolihovéd, Dr. I. Novotny, Dr. J. Musil, Dr. B, Fars &
sekretadfka £SSS P. Vampolovd, ji2 zejména patfi dik za per-
fektn§ zvlidnuti Fady organisainich problémd, vyvelanych vyso«
kym pottem GZastniki,

K semindfi byl vydén sbornik abstrakt.

odbornd skupina automatické spektrometrie v hutnictvi

uspoFidala dne 5.6.1985 v Ostravé 16.pracovni schizi s té-
wmatem "Aplikace tavicich metod pro rtg spektrometrickou ana-
Lyzu hutnich materidli™.

Na schizi bylo celkem pFitomno 25 GEastniki, Celd akce mdla
dobrou odbornou Groven a poskytla tfastnikGm cenné informace
v oboru tavicich metod i o soulasné plistrojové technice v za-
hraniZ4 ‘4 v CSSR. PFinosem byla zejména GZast zdstupcl vyrobce
tavicich pect v nadi republice k.p. ZEZ Praha, zévod Rychnov,
s nimi2 byla konzultovéna a dohodnuta moZnost prodeje a vyvoje
tavicich pect a analyzdtord C,S v tuzemskych podminkéch. Rov-
n&% bylo doporuieno zaslat Géastnikém pracovni schize reprint
hlavniho referdtu ing. BlahoZe jako uZiteZnou informaci pro
orfentaci v oblasti zahranifnich tavicich peci, tavidel a ta-
viciho nadini.

2 jednéni pFinalime resumé 2 pFfedndiek.

Otakar B L a h o 2 , vIU NHKG, Ostrava: PFehled zahranil-
nich novinek v oblasti pfetavovacich peci, tavidel a taviciho

nalini,

Vv piledndice byly probriny obecn& vyhody a zépory tavici me-
tody plipravy vzorkd k rtg spektrélni analyze na bézi borita-
novych perel, zhodnoceny tuzemské a zahraniini odporové tavici
pece /Fischer, Netz, Hermann Moritz/. Dale byly podrobné pro~
brény pece s plynnym ohfevem Schoeps, Claisse Fluxer VI a
ClLaisse Fluxer BIS., V 2asti o pecich bylo rovn&% hovofeno o vf
indukinich pecich zahranilni provenience /Philips, Leco Vitro-
cast, Induktherm a Perl X2/, Zvté3tni oddileni bylo vénovéno
tavicim sutomatdm /Herzog HAG 12, Hermann Moritz/.

Vv pfedniice byla rovn&2 probréna pouZivané boritanovd ta-
vidla a na pFikladu vyrobniho sortimentu firmy Merck INSR/
ukdzéna vhodnost jednotlivych tavidel pro urZité typy materid-
La.

z4véretnd 2ast pledndiky byla vyhrazena tavicimu nadobi,
Byly probrény moZnosti uliti grafitovych, vicevrstevnatych a
kelimkG ze slitin platiny. Rovné% byla podéna informace o moi-
nosti stabilizace slitin platiny zirkoniem a sandwichové kon-




strukci kelimki, jak ji doporuluje firma Johnson Matthey Hetals
/Aanglie/,

Libufe L uskalova s Marie Krajidkova,
vz NHKG, Ostrava: SouBasné tavici metody v hutnich podnicich
v ESSR, rozbor nedostatkl,

pPPednéiks byla zaméfena do oblasti praktické aplikace tavie
¢ich metod. PFinesla Ffadu konkrétnich Gdajli o pfetavovanych ma=-
teriblech, vhodnych tavidlech, Fedicich pomérech a tavicich ta=
sech. Pozornost byla vénovinas Gdr2b& platinového nédobi, moi-
nosti ziskavani chemikalit pro Laboratorni pFipravu tavidel,
kriticky byla zhodnocena rozmérové a hmotnostni nejednotnost
Zeskoslovenskych platinovych kelimkd @ misek, cof zplsobuje ne-
reprodukovateiné vysledky pPi pPipravé vzorkl tavenim na vf
pecich, Rovn&% bylo poukdzéno na citelny nedostatek sloulenin
tithia /Li2¢03/ pro pFipravu tavicich smési v Laboratornich
podminkéch a 5oporuéen postup, spolelné apelovat na vyrobu ta-
videl v rimei tuzemského vyrobce /Lachema/,

SEKCE MOLEKULOVE
SPEKTROSKOPIE

0dborné skupina magnetické rezonanini spektroskopie

uspofadala dne 6.2.1985 v ramci své 26. pracovni schize

13, seminAf NMR na prircdovédecké fakult® UJEP v Brné, Téma=
tem seminidfe bylo "Hatematické zpracovani NMR vysledki” a
z0tastnilo se jej 40 z4&jemci. PFitomnt obdrieli informaini
List se seznamem mezin&rodnich akci{ z oboru NMR v roce 1985
a se seznamem literatury k tématu faktorovd analyza. K pro-
blematice faktorové analyzy se také rozproudila zajimavé
diskuse. PFitomni byli také informovani o mezindrodni kon-
ferenci o NMR spektroskopii, kterd se bude konat v Tabofe
od 16. do 20. 6. 1986. Seminadf pripravil a Fidil Dr Holik,
Dile uvddime resumé pFfednesenych pFispEvki.

V. Bekarek,Universita Palackého, Olomouc: Zé-
vislost chemickych posunl na rozpouitédle.

Vv ptednadfce byly uvedeny vysledky korelaci H-1 a C=13 che=
mickych posund s fyzikaln& chemickymi vliastnostmi rozpoulté=
del jako jsou relativni permitivita a index lomu, Taftovy a
Kammettovy a hodnoty, Dimroth-Reichertovy Et 30 parametry a f.
Odpovidajicy zavislosti jsou dosti sloZité a zavislé na vy=-
b&ru rozpouitédel. Dosud nebyla nalezena korelace, kterd by
platila univerzélné,

T.L iptaj , CHTF_SvST, Bratislava: Automatické spra-
covanie J-modulovanych 13C NMR spektier.

Amplitada v tzv, J-quulovanych 13¢ NmR spektrach zévisi
od dl2ky evoluinej periody, kedy je vyvoj spinového systému
urtovany len spinovo-spinovou interakciou medzi spinmi. J-
modulované spektrd sU urfené na zvyZenie rozlidenia NMR
spektier /20=J spektrd, subspektrdlna analyza - editovanie
spektier/ a uriovanie hodnot spinovo-spinovych interakinych
kon3tat. V 2D NMR sa J-spektrd ziskavaju Fourierovou trans=-
formaciou J-modulovanych spektier. Predniika je venovaznd al-
ternativnemu spdsobu spracovania tychto spektier, ktory vy-
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faduje menej experimentdlnych dét, no uloiﬁuje ziskat vysledky
podobne ako v 2D J-spektroskopii. Tento sposob je zvi&it vhodny
na automatické spracovanie experimentilnych vysledkov,

Experimentilne intenzity, ziskané pomocou automatického ex=-
perimentu na spektrometri, sa po preneseni na mikropolital
automaticky spracuji pomocou vhodného programu. V?slodkon je
urtenie typu uhlika /C, CH, CH2, CH3/ a velkosti 'J/C-H/ in=
terakZnej kondtanty. Program vyuiiva vybudov?nﬁ banku 13c NmR
dét /§truktlrne fragmenty, chemické posuny, 'J/C=-H//, €0 umoi=-
nuje bliZsie §pecifikova€ gtruktdrny fragment, v ktorom sa me-
rany uhlik nachédza,

J.Hatlamek , UPT EsAV, Brno: Konfigurace programu
LAOCOON pro spektrometr Tesla,

Program LAOCOON Fe3f vypolet a interaei spektra. Pro ope-~
ratora je dale dlle2ité grafické vyhodnoceni vypolteného spektra
a porovnéni s naméfenym. VyslLedné Feleni poulité u BS 587 je
proto tvofeno dv&ma programy, pracujicimi pod operatnim systé-
mem DOS III. Zikladni program je LAOCOON phevzaty od Ing.Triky,
umo2nujicti vypolet a interaci systému do 5 spini, Na tento pro-
gram navazuje program zobrazeni, umofnujici zobrazit bud vy-
poitené spektrum nebo souZasn& vypoitené a naméFfené spektrum.
NamEfené spektrum se &te z disku, pFi Eteni se automaticky plte=
nati veikeré pottebné parametry a vypoZitené spektrum se patfi&né
upravi. PFi zobrazeni na osciloskopu Lze ménit amplitudu spek=
ter, ss a frekvenini posun spekter., Frekvence pro interaci Lze
pFitazovat pomoci 2 kurzord nebo kurzoru a termindlu. Velkerd
ovladini je Fedeno dvoupismenovymi povely a je zajiSt&na nivaz-
nost na zdkladni programové vybaveni NMR,

b. S aman , Ustav organické demie a biochemie {SAV,Praha:
Program pro préci s bankou 13c NMR dat.

Rozvoj konstrukce NMR spektrometrl v poslednich Letech umol-
nil mé¢feni jader s malou vlastni citlivosti nebo nizkym isoto-
pickym zastoupenim. Z nich zaujimé kliZové postaveni v organic-
kych molekuldch uhlik 13¢, Jeho NMR spektrum tvoli, po zruleni
spin-spinovych interakci s protony pomoci heteronukleadrniho 4~
rokophsmového dekaplinku, soubor far odpovi?ajicich jednotlivym
~uhlikim v ?olekule. Tento Zdrovy charakter !'3C NMR spektra /na

rozdil od 'H NMR spektra/ jej pFeduriuje k polftalovému zpraco-
vini. Spektrum je obvykle ukladéno do paméti potitale ve foramé
souboru &isel charakterizujicich chemické posuny jednotlivych
uhlika, Takto zadané chemické posuny jsou doplnény dal¥imi in-
formacemi o povaze jednotlivych uhliki resp, dal3imi Gdaji o
struktufe Laétky a podminkéch, za kterych bylo spektrum ziskéno
/rozpoudtédlo, lock, Literdrnt odkaz, informace o interakinich
konstantéch Jcq, atp./. Uvedeny teoreticky postup je aplikovén
v Fadé svétovych databank 13C NMR a detailn#ji byl ukadzén na
ptikladu Bremserovy da‘gbanky 1,2, Nejaptn&j3i plehled o exi=
stujficich databankich ¢ NMR dat, jejich organizaci, princi=-
pech vyhledadvacich programd z t&chto databank i o dal3¥i lite-
ratufe zabyvajici se touto problematikou podévhd préce Grayova 3.

seskviterpenické Laktony studované na naem pracovilti 1!ou

v rostouci mife studoviny v Literatufe 1 u nks technikami c
NMR spektroskopie. Vzhledem k tomu, ¥e v soulasné dobd existuje

1

ve svitové Literatule cca 600 slouienin se znimymi 13¢c NmR
spektry, rozhodli jsme ?g vytvolit ze znémych dat Gzce spe-
cializovanou databanku C NMR dat a soubor programu v této
databance hledajicich sloueniny podle zadanych kritérii.
Vzhledem k jednotnému charakteru obsaZenych sloulenin bylo
moZno provést nikterd zjednodufeni, MnoZstvi potitebnych in=-
formact ke kompletni charakterizaci slouleniny zafazované do
databanky tak neni veliky, Programy slouzict k vyhledévini
sloutenin z databanky splnuji tFi zékladni Gkoly: vyhledéva-
ji slouleniny podle strukturnich rysi /napf. sumdrniho slo-
3eni poftu a polohy hydroxyskupin, karbonylld atp./, podle
zadanych chamickych posund a zjidtuji _zda v datl?gnce je
pFitomna Llatka se shodnym nebo alespon podobnym C NMR spek-
trem. Ve stidiu vytvaifent je grafickéd representace nalezenych
struktur pomoci soufadnicového zapisovaie BAK-5T,

Literatura: -
1. Bremser W., Klier M., Meyer E.: Org. Magn. Resonantc‘zf

97 11975/ " .
2. Bremser W., Wagner H., Franke B.: Org. Magn.Resonance 1s,
178 781/

3. Gray N.A.B. : Prog. NMR Spectroscopy 15, 201 11982/

0. Pytel a, katedra organické chemie vSCHT Pardubice:
Faktorové analyza v NMR = matematicky zéklad,

Pod pojmem faktorovd analyza se v b&iné praxi sk;ivaji dvé
metody - metoda hlavnich komponent a faktorovd analyza jako
takovd. MyZlenkovy postup obou metod je viak analogicky.

V metod® hlavnich komponent se pledpoklida, Ze vét&inu in-~
formace ulofené ve zdrojové matici, lze vyjadFit pomoci néko-
tika milo sloupcovych vektorl = hlavnich komponent. Ve fakto-
rové analyze se predpokladé sloZit#j3i modelL - rozklad zdro-
jové matice na soufin matice skorl /analogie matice hlavnich
komponent a faktorové doplniny matici chyb/.

Izolace informace representované hlLavnimi komponentami &1
faktory se provadi nejfastéji difagonalizaci matice variability
/kovarian&ni nebo korelaini matice, v ptipadé faktorové analyzy
korelaZini matice s komunalitami na diagonile/, Eini se 2iskavaji
tzv. vlastni hodnoty /mira izolované informace/ a viastni vek=-
tory /zdklad pro dal¥i zpracovéni/.

- uUréeni poltu hlavnich komponent je zékladnim problémem obou
metod. K tomuto Ulelu se poulivaji rdzné empirické vztahy a
zdvislosti, popfipad¥® statistické testy zaloZené na pledpokla-
du normality zdrojovych dat.

Izolované hlavni komponenty nebo faktory jsou abstraktni a
k pritazen§ fyzikdlniho smyslu se pouivd Prada postupl = rotace,
kombinace na zdkladnich a typickych vektorech, cilové /cilené/
testovani a ndkteré daldi.

pGle3itou vliastnosti obou metod je i moZnost rekonstrukce
zdrojovych dat /krétky cyklus/ a moinost doplnéni chyb&jicich
4daju ve zdrojové matici. '
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V oblasti NMR se ob& jmenované metody poufivajt pfedeviim
k vyhodnoceni a zobecn®ni vlivu rozpoult¥del na chemické posu=-
ny, popt. interpretace chemickych posuni jako projevl zmény
skeletu molekuly. Obecnd Lze je poulit k analyze vztahl mezi
chemickym posunem a néjakym obecn® specifikovanym vnitinim
nebo vn&jdim faktorem.

Pa T r &k a, VECHT Praha: Kvantové y vy
AvVantove mechanicky vypocet

NMR spektra, programy typu LAOCN3. mechanicky vipolet

Postupy kvantové mechaniky umonuji simulaci NM
z‘odhldnutich parametri nebo naopak fnterativni vigo:z:k;::a-
nych hodnot posuni a konstant spin=spinové interakce z expe=
rimentdlniho spektra. NejrozEiFendjsim plistupem k FeZent
t:hg:o p;ob:i-u je koncepce, na ni2 jsou zaloZeny dnes nej-
ga:ter::nif programy, vychézejici z postupu Bothner-By a

PFedn&3ka ukézala podstatu téchto postupl, zhsad v
diagondlnich i off-diagonélnich elementl n:t;c- ha-gl:o:;::u
pro jadra se spine-'1=112 a vztah k NMR parametrim. V dald{
éésti byl pops&n prib&h vypoltu ve versi LAOCN3, pouZivané
na VSCHT Praha a byly vysvétleny rozhodujici féze vypoltu.
P9sledn1 tast pFednédky se zabyvala strategit aplikace podob=
nych programli, pofadavky na vypoletni systém a byla uk&ézéna
limitace metody s ohledem na moinosti pFifazeni Zar v expe=
rimentétnim spektru vicespinového systému.

X11. EPR seminat se konal ve dnech 29.-31.5.1985 v Pezinskeé
Bab#. SeminAf byl uspotadin ve spolupréci se Slovenskou
chemickou spoleinosti pFi SAV,

Mimo vzhAjemné informace o nejnovEjdich vysledeich byla v
diskusi probréna problematika zlji!{ovini obnovy plistrojo-
vého vybaveni,
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14, semind® NMR: "Relaxaini Zasy v NMR spektroskopii”

Ve dnech 5.-7.6.1985 se konal ve Valticich 14, semina¥ NMR
spolu s 28, pracovni schizi 0S magnetické resonanéni spektro=-
skopie, tématicky zamdfeny na relaxaini Zasy v NMR spektro=
skopii. Celkem 51 G8astnikd vyslechlo plendrni ptednddky Dr
zajiika, br SkienadFe a Ing, Mlyndrika a Fadu krétkych sdéle=-
ni. V rdmci seminafe prob&hla i diskuse na téma leské a slo-
venské nazveslovi 2D=-NMR spektroskopie, z niZ vyplynul névrh
pfekladu né&kterych anglickych termind,

pale uvidime souheny z pifednesenych pfispévkl a doporulené
Zeské s slovenské terminy z oblasti 2D=-NMR spektroskopie.

JoZ aij it & ek, GocHB EsAv, Praha: Teorie NMR relaxace.

V pFfednd3ce byl podén strulny pFehled gsoulasného stavu
teorie NMR relaxace, Bylo ukadzéno vyuZiti pohybové rovnice
matice hustoty spinového systému pFi urovani vztahl mezi
makroskopicky méfitelnymi relaxainimi velitinami a mikrosko-
pickym chovanim spinového systému pre rizné relaxalni mecha=-
nismy /dipol=dipolarni interakce, anisotropie chemického po=
sunu, spinovd rotace, skaladrni a kvadrupolovd interakce/.

Z. St ar&uk, Ustav pFistrojové techniky EsAV, Brno:
Vyu3itt relaxafnich &ast v NMR zobrazovéni /tomografii/.

zadkladnimi faktory urlujicimi kvalitu obrazd v rlznych zo-
brazovacich technikach jsou pomér signdlu k 3umu, kontrast a
rozliZeni. V NMR zobrazovin{ jsou viechny tyto obrazové cha-
rakteristiky znaZné& zdvislé ns relaxalnich Zasech. Bylo pro-
kédzéno, 2e jak spip-mPiZkovy IT1/ tak 1 spin-spinovy /T2/
relaxaind fas umofnujt daleko lépe rozlilit zdravé a nemocné
tkén® ne? koncentrace m&fenych jader /vé&t3inou protonl/.
Vhodnym uspofadanim experimentu Lze ziskat obrazy, jejichZ
kontrast je urfen ve vEt3i mife bud spin-mFfiZkovym relaxai=-
nim Zasem nebo spin-spinovym relaxaZnim Zasem. I dostatelnd
velkého podtu obrazl modifikovanych Tq resp. Ty lze ziskat
obrazy prostorové distribuce té&chto relaxanich tash v méd-
Feném objektu, tzv. "Eisté" T4 resp. Tp obrazy, které jsou
z hlediska LékaFské diagnostiky velmi vyznamné, Obrazy di-
stribuce relaxaZnich %as0 umo3nuji ziskat cenné informace
o pohybu t&lovych kapalin.-

M. Kot 4k, Vyzkumny Gstav Eistych chemikélii,Lachema
Brno, J. H al &4 me k , Ustav pFistrojové techniky Esav,
Brno: M&feni relaxaZnich Zash pomoci 2D-NMR spektroskopie,

Pri mBfeni relaxa&nich Zasl se postupnd zaznamendvaji
spektra s rizn& dlouhou prodlevou mezi excitainim a tecim
pulsem. Tuto prodlevu lze volit nahodile nebo je mofno jeji
délku pravideln? inkrementovat. V druhém pifipad® se da takto
ziskand matice dat zpracovat dvojnasobnou Fourierovou trans-
formact jako 2p=-NMR experiment. Relaxalni fasy se pak pro
jednotlivé signaly zjisti z polodifky odpovidajicich single=~
t4 v FL dimenzi. Prakticky nent tfeba provéd&t druhou trans-
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formaci pro viechny sloupce matice, ale jen pro ty, v nichz
Le?i1 zvolené signidly. Hodnoty relaxainich gash Tq ziskané
timto zpUsobem jsou shodné s vyhodnocenim Ltinearnt regresi,
pokud je doba v dimenzi t1 alespon 5x vEt%{ ne? odpovidajici
T1. Kontrolu Lze provést ze zéznamu sloupce matice pfed dru-
tou Fourierovou ¢ransformaci z hodnoty prichodu exponencidlni
linie nulou.

VoS klendF , K Ne jezchleb a Z.5tar-~-
Z uk , Ustav pFistrojové techniky EsAv, Brno: Pulsni metody
kalibrace indukce radiofrekvenfniho pole dekapleru v NMR
spektroskopii.

¥ poslednich nikolika Lletech byla vyvinuta fada metod do-
volujicich multiplicitnd selektivni excitaci 13¢ NMR spekter.
Tyto metody vyufivajici velmi Zasto pulsni ozafovani jader H,
§§eré jsou ve spin-spinové skalérni interakci s mdfenymi spiny
‘3¢, pomoci kandélu dvojné rezonance /dekapleru/ NMR spektro-
metru, Presné nastaveni délek poulfitych radiofrekveninich pul-
s0 vyladuje znalost indukce genercvaného radiofrakven&nihe pole.
Vv pFispdvku jsou diskutoviny moZnosti méFfeni této velifiny v
pulsnim re¥imu zalo3ené na vliastnostech m&feného spinového sys
tému,

Rozbor problému je proveden s vyulitim soulinového operéto=
rového formalismu /1/., Jsou uvedeny nedostatky b&2n& poulivané
pulsni sekvence 900/153¢/ -7 - 8/VHs /27 pro obecny spinovy
systém CHy/N = 1 = 3/, Tuto pulsni sekvenci lze vyuZit jen pro
28 Feni indukce radiofrekven&niho pole v pfipadd spinového sys=-
tému CH a iﬁvsissj interval 7 je nutné nastavit pfesn& na hod-
notu 7= 1/2 JCH 74CH < spin-spinové interakini kenstanta
13¢ - TH/. V opainém pFipadZ se ve spektru objevuji multiple=~
tové a fazové distorze znemoznujici pFfesné vyhodnoceni. Ne=
dostatky této metody odstranuje jednoduchd modifikace polari=
zalniho plenosu, charakterizovana pulsni sekvenct
“Csat) b, (U)-7 -m 6 (), 90° (*C) /37, Teoreticky rozbor viastnost}
pulsni sekvence a experimentdlni ovEfeni ziskanych vysled~-
kG jsou obsahem sdéleni,

Literatura:

1/ 0.W,50rensen, G.,W.Eich, M. H.Levitt, G.Bodenhausen, R.R.Ernst,
Prog. NMR Spectr, 16, 162 /1983/

2/ A.Bax, J.Msgn. Reson, 52, 76 /1983/

v.Skiend®, K.Nejezchleb, Z.Stariuk, odesléno do tisku

L. P U& ek , K, Negjezec hleb,V.Skilen 4 r ,
2. 5t aré&uk , Ustav pristrojové techniky CSAV, Brno: Sle-
3ené pulsy pro techniky subspektrdilni editace

13 ¥V posledni dob® se pro urfovani typl uhlikovych atoml pomoct
¢ NHMR spekter pouZivd novych technik, které moduluji ampli=-
tudu signald v zdvislosti na podtu plimo vdzanych vodikovych
atomi., Lineadrni kombinaci teskto ziskanych spekter Lze uhlikové
signaly separovat do subspekter jednotlivyech typl uhliki C, CH,
CHy a CHz. Tento proces byvé oznatovan jako subspektrdlni edi-
tace.

Prispdvek se zabyva rozboream technik DEPT /1/ a SEMUT /f2/,
rterd vyufivaii pro esmplitudovou modulaci proménného editaZniho
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pulsu &/ 1HI. bokonalost separace signadld p¥*i subspektralni

editaci zavisi na celé Fadd faktord., S vyuZitim soufinnového

operatorového formalismu je proveden rozbor uvedenych metod

a jejich citlivost vi¥i nedokonalostem vytvafeného radiofre=

kvenZniho pole, PFeslechy mezi jednotlivymi subspektry jsou

diskutovany jak z hlediska nehomogenity, tak i s ohledem na

velikost indukce radiofrekveniniho pole. Na z&klad& ziskanych

vysledkd byly navrieny /3/ sloiené kompenzované radiofrekvenini

pulsy, které dovoluji potlafit pfeslechy mezi jednotiivymi sub-

spektry a optimalizovat tak jednoduchym zplUsobem vysledky expe~=

rimenti.

Literatura:

1/ p.M.poddrell, D.T.Pegg, M.R.Bendall, J.Magn.Reson. 48,323
/19827

2/ H.Bildsoe, S.Donstrup, H.J.Jacobsen, O.W.Sorensen, J.Magn.
Reson. 55, 347 /1983/

3/ L.PUtek, K.Nejezchleb, V.SklendF, Z.Startuk, odeslano do
tisku,

M. Kasal , sav UPT, Brno: Selektivni excitace amplitu-
dové modulovanymi pulsy z pFistrojového hlediska,

M&Feni Zirokych spekter NMR Fady kvadrupolovych jader je
problematické z hlediska nizké Grovné rf pole spektrometrd p#i
excitaci pravouhlymi pulsy. V t¥chto pfipadech stejnd jako v
NMR tomografii je moiné aplikovat selektivni excitaci amplitu-
dové modulovanymi pulsy, popf. v kombinaci s modulaci Ghlovou.

vV pfispévku jsou diskutoviny pfistrojové problémy generace
amplitudovd modulovanych pulsi, Llinearity vf &irokopésmovych
zesilovatl, zkresleni tvaru pulsd, regulace vykonu /rf pole/ a
problémy Likvidace emise 3umu Linedrnich vykonovych zesilovall
v dobé akvizice signalu,

M.M iglierdni, Elektrotechnicksd fakulta sviT,
Bratislava, T. L ip taj ,R.Palov € 4§ k , Chemickotech-
nologickd fakulta SVST, Bratislava: Analyza Zirokopdsového NMR
spektra metodou DISPA,

lévislos§ normalizovaného disperzného od normalizovaného ab-
sorp&ného modu /DISPA=-PLOT/ jednoduchej ideédlnej Lorentzovej
tiary je kruinica so stredom na osi absorpcie a prechaddzajica
po¢iatkom, KaZda odchylka od Lorentzovho tvaru &iary sa prejavi
odchylkou od referenZnej kruZnice. Rdznym mechanizmom roziire~
nia s%ektrélnej Ziary potom prislichajd rézne charakteristické
odchylky na DISPA=PLOTe. ;

skumala sa moZnost aplikdcie metody DISPA pri analyze tvaru
Eirokopasového NMR spektra dvojkomponentnych polymérov. Spektra
boli simulované ako superpozicia Gaussovej a Loreqtzovej ¢iary.
Na zéklade simulacii bolo zistené, ie uvedend metcoda je mimo-
riadne citlivd na detekciu pritomnosti aj takého mnoistva Gaus-
sovej zlofky v spektre, ktord se uf nedd zistit vizuédlne. Ex-
perimentalne merania potvrdili vysledky simulédcii. Na kvantita-
tivnu analyzu bol poufity modifikovany DISPA-PLOT - zdvislost
radidlnej DISPA odchylky od azimutadlneho uhla,
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V.S klendat# , Ustav pristrojové techniky §SAV, Brno:
Vyu3iti relaxadnich Zasi ve strukturni analyze,

z4kladnimi parametry vyuiivanymi pfi interpretaci NMR
spekter jsou chemicky posun, spin~spinové interakini konstan-
ty, integralni intenzita signidll a jejich tvar a polo¥iFka.
Potatkem 70.let, se zavedenim pulsni NMR spektroskepie s Fou~-
rierovou transformaci, staly se daldimi pFfimo dostupnymi pa=-
rametry Zasové konstanty relaxainfich procesl. Tyto konstanty,
oznafované jako relaxafni Zasy, lze s vyhodou vyulit pfi stu-
diu interakci mezi mdFenym spinovym systémem a miiZkou, jejich
velikost odrd2i{ dynamiku molekulérnich pohybd, interakce v
rdmci mdlfeného systému i dal¥i fyzikdlnd-chemické déje.

PFrispévek j$ vénoyan charakterizaci zdkladnich relaxalnich
procest jader 13C a 'H. Jsou uvedeny vztahy popisujici relact
mezi nam&fenymi relaxainimi fasy a molekuldrni strukturou a
diskutovany zplsoby ziskiviéni strukturnich informaci, Na pii=-
kladech jsou ukdzany mofnosti vyufiti zejména spin-mFiZkovych
relaxaénich &asld ve strukturni analyze.

J.Pokorny, Ustav experimentalnej bioldogie a ekolo-
gie CBEV SAV, Bratislava, T. L ip t aj, Chemickotechnolo~-
gick4 fakylta SVST, Bratislava: Vyu?itie relaxainych Zasov T4
a T2 protonov vody pri §tudiu transportnych fenoménov v 2ivyech
systémoch,

. NMR spektroskopia md Ziroké aplikalné moinesti pri Itidiu
roznych transportnych fenoménov v $ivych systémoch, V rastlin~
nej fyziologii a fytgpatologii meranie relaxalnych &asov pro-
tonov vody moZe nédjst uplatnenie pri sledovani transportu vody
cez plazmatickd membrénu rastlinnej bunky a koren v zdvislosti
od r8znych faktorov /teplota, simulovanie sucha, rastové Latky,
herbicidy, toxiny, fytopatogény a pod./. Pomocou relaxainych
tasov protonov vody mozme sledovat aj jej stav v celej rastli=-
ne, €o sa di perspektivne tief vyulit pri $tadiu vplyvu réz-
nych externych &initelov a procesov fytopatogenézy.

A. Ly & k a, Vyzkumny Gstav organickych syntéz, Pardubice,
J.Hol e& ek , VICHT, Pardubice: Multinukledrni NMR studie
organocinifitych stoufenin.

meienim d/11%ns, £113cs, §115n1, 3/11%sn%3¢/ a 9/119sn 15N/
v koordinujicich a nekoordinujicich rozpoultédel /vietné teplot-
nich zAvislosti/ u 8-/R35n0/ chinolind bylo prokizano, %e tyto
1atky tvoti komplexy s pentakoordinovanym atomem cinu: v nekoor=
dinujicich rozpou¥t&diech koordinaci s vlastnim dusikem, v _ko-
ordinujicich rozpouitedlech pak kompetitivni koordinaci bud s
viastnim dusikem nebo molekulou rozpouitd&dla v zavislosti na
jeho donorovych viastnostech. :

v 170 NMR spektrech Latek typu R3SnOCOR a R2Sn/0COR /2 byl
pozorovan pouze jeden absorp&ni signdl, cof v NMR Zasové stup-
nici odpovidé rovnocennosti obou kyslikl karboxylové skupiny,
na rozdil od analogickych uhlikovych a kFfemikovych Latek.
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Jo d i rman , Ao L ¥ k a 1 Vyzkumny Ustav organickych
syntéz, Pardubice-Rybitvi: 13C a 'N NMR spektra produktl ko-
pulace na methylenovou skupinu, aktivovanou CONR1Rz.

Byly studovény Latky typu feq;lhyd{gzoacetoa:etunidﬁ a fe~
aylhydrazomalondiamidi pomqgi C a N NMR spekter.

Byly ptipraveny dvakrét N znalené izotopomery.
Fenylhydrazoacetoacetamidy existuji v roztoku v hydrazoformé
jako Z izomery. Na stabilitu Z izomerd nemé vliv tvorba intra-
molekuldrni vodikové vazby mezi amidickym protggen a kyslikem
acetoskupiny, U fenylhydrazomalondiamidi jsou C NMR posuny
karbonyid a?gciovanich s hydrazonovym protonem posunuty k vy3=-
§imu poli, N NMR posuny amidickych dusiki, jejich¥ karbonyl
je asociovan s hydrazonovym protonem je posunut k nif3imu poli.

t.2alibera,

I. Go Ll jer , ®. H c ,
MUNZ Bratislava:

r
§‘§T CHTF Bratislava, J. 6
P NMR v 1 mm sonde.

udkovi
ol jer,

$tudium metabolizmu tkaniv v 2ivych organizmoch je v posled~
nych rokoch predmetom intenzivneho zaujmu v biochémii 8 v medi=~
cine, Studium metabolizmu "in vivo" je moiné pomocou %v. "topi~
cal 31P NMR spektroskopie”. Dal3ou alternativou, ktord je moZné
vyuit, je vyuZitie biopsii ziskanych 2o 2ivych organizmov.
Biopsie majd priemer v rozmedzi 1 - 2 mm. Z toho dévodu je moZné
tieto Studovat len v sonde s malym priemerom kyvieg1 V nalom
Laboratoriu bola preladend 1 mm sonda na snimanie P NMR spek-
tier. Vysiedky ziskané z merania vzoriek hovddzieho svalu a
biopsie krysy pelene poukazuju na redlnu mofnost Studovat meta-
bolizmuz tkaniv v sondach s malym vnUtornym priemerom.

t.zZalibera,I1.600L jer, SVST CHTF Bratistava,
J* Goljer,V.FAabryowva,h6 MUNZ, Bratislava:
31p NMR 3Studium erytrocytov.

S5tudium erytrocytov pomocou 31p NMR spektroskopie poskytuje
Ziroké mo2nosti pre urfenie vitdlneho stavu ludskych erytrocy-
tov. V praci bol 3tudovany mechanizmus odburavania 2,3-difosfo-
glyceratu /2,3-DPG/ erytrocytov v priebehu anaerobnej glykolyzy
v Embden-Meyerhoffovom cykle. Boli zjskané kvantitativne kine~
tické parametra 2,3~DPG skratu anaerobnek glykolyzy erytrocytov
10 klintcky zdravych darcov. OdbGravanie 2,3-DPG prebieha ako
reakcia nultého poriadku pri 21°C.

J.Jaked ,bD.0boskol ilovd , B,Schneider,

Ustav makromolekularnd chemie CSAV, Praha: Popis NMR pasd v
systémech se zbytkovymi statickymi dipolédrnimi interakcemi.

Tvary NMR past ve statickych NMR spektrech sitovanych poly-
mert a ndkterych dal3ich Latek /amorfni &&st krystalického po-
lyethylenu/ jsou popsiny za pfedpokladu, ¥e 3ifka pasu je umérna
hodnoté l3 cosze-1l , kde @ je Ghel smEru magnetického pole a
mezfuzlového vektoru polymerni sit&, Tato distribuce Sifek vede
k typickému tvaru pésu s ostrym maximem a Zirokymi kfidly. PR3
popisu spekter sitovaného polyoxyethylenu se ukadzalo, Ze ani
Gaussovsky ani Lorentzovsky zdkladni tvar absorpiniho plsu /pti
pevném 8/ nevyhovuje pro popis spekter. Spektra v8ak bylo moino
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velmi pFresnd popsat za pFedpokladu, %e zdkladni tvar pésu je
Gaussovsky a md obdélnikovou distribuci 3iFek od nulové ZiFky
do urfité maximadlni Zifky. PouZiti Gaussovské distribuce 3ifek
kolem nulové $ifky vedlo k tém3F stejn& pfesnému popisu spek-
ter jako obdélnikovad distribuce. Analysa spekter sitovaného
polystyrenu vedla k podobnym vysledkim. Aplikace tohoto postu=~
pu na spektra amorfni &asti krystalického polyethylenu ukézala,
3e k jejich popisu je op&t nutnid Ohlova distribuce Zifek, ale
Gaussovska distribuce zakladni 3i1Fky je zde pFili¥ vysokd.

V analyse spekter amorfni Z4sti krystalického polyethylenu se
pokraltuje.

Vo.M lynarik, Ceskoslovensky metrologicky Gstav,
Bratislava: Relaxainé Zasy v rotujicej suUradnicovej sUstave.

Na rozdiel od spinovo-mrieikovych relaxadnych Zasov, ktoré
popisuji ptechod spinového systému do stavu tepelnej rovnovahy,
relaxa%né Zasy v rotujltcej suradnicovej sustave popisuju stratu
fizovej koherencie spinového systému, teda entropickiy relaxaciu.
Prisp*;ok vii&iny relaxainych mechanizmov k obom typom relaxacie
T4 a C jadier v neviskoznych kvapalindch je rovnaky. Vynimkou

je mechanizmus skaldrnej interakcie, ktord sa pozoruje v pripade,

3e merané jadro méd spinovo-spinovl interakciu s inym jadrom,
ktoré bud podlieha rychlej vymennej reakcii alebo je kvadrupo-
Lérne a rychlo relaxuje. Stiepenie signdlu meraného jadra sa v
takomto pripade nepozoruje, prejavi sa v3ak v skréteni spinovo-
spinového relaxainého Zasu, resp. relaxa¥ného Zasu v rotujlcej
suradnicovej sGstave. Podobného charakteru je i relaxainy mecha-
nizmus spdsobeny rychlou vymennou reakciou meraného jadra medzi
dvoma stavmi s rozliZnym chemickym posunom. . "

Z hodnot relaxaZnych Zasov je moiné teda vypolitat velkost
interakénej kon&tanty s rychlo relaxujicim jadrom a tie2 z2istit
presné aktivaZné parametre rychlych vymennych reakcii pri rych=-
lostiach, kedy sa u} analyza tvaru &iary nedd pouiit.

M. H& j ek , VICHT , LaboratoF syntetickych paliv,Praha:
Nové moZnosti posunovych &inidel-binukleédrni posunovd Zinidla,

Posunovd &inidla = nejlastdji 8 - ditetonadty lanthanoidd -
pFinesla do NMR spektroskopie celou Fadu novych experimentél-
nich moinosti. Jejich pouiti je v3ak omezeno na sloulfeniny,
které nesou takové funkini skupiny jako =—=0H, ==NH2, ==C =
= 0, ==CO0CH3 atd. Klasickd posunovd Zinidla netvoF{ komplexy
s olefiny a aromadty. Pro tento typ sloulenin jsou viak vhodni
tzv. binukledrni posunova &inidla /BPT/, kteréd byla zavedena
do NMR spektroskopie v rozmezi 1975-1980. Binukledrni posunové
Zinidla jsou pravdipodobn& tetratis komplex typu Agln / B -dik/,
kde Ln a 8-dik jsou Lanthanoidy a Ligandy b&¥n& pouZivané u kla-
sickych posunovych &inidel. Reakce BPE probihd ve dvou stupnich.
V prvnim stupni dochdzi ke vzniku komplexu sti¥ibra, v druhém
pak ke koordinaci tohoto komplexu k tetratis aniontu.

Kvantitativni interpretace ziskanych Limitndch indukovanych
posunl se provadi obdobnym zplisobem jako u klasickych posuno~
vych &inidel s tim rozdilem, e vzdélenost Ln od mista koordi-
nace, tj. nap¥. dvojné vazby, se uvaluje 6-8 A,
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fF. Halmo ,D. StFrtedinkovi, Vyskumny ustav
pre petrochemiu, Prievidza: 14 NMR ZtOdium zmesi alkoholov a
esterov r8zneho vetvenia s vyu3itim LPC,

V prispevku je uvedeny spdsob analyzy zmesi rovnoretazco~
vych a rozvetvenych alkoholov a metylesterov pripravenych
hydroesterifikaciou a hydrogenéciou €10 = C13 olefinov.
UZinkom LP{ Eu/fod/3 dochidza k separadcii charakteristickych
signalov linedrnych a rozvetvenych alkoholov a metylesterov
v zavislosti od d{3ky alkylovych skupin, ktoré zaprifinuju
vetvenie v d polohe metylesterov. Postup umoznuje kvantita«
tivnu analyzu zloZenia vetvenych i Linedrnych alkoholov a
metylesterov v ich zmesi.

£.Mal ik, sviT CHTF, Bratislava: '3C NMR analyza
alkylarométov.

Pri vyrobe alkylbenzénsulfonovych kyselin v n.p. Petroche=
ma Dubovs sa alkylbenzény syntetizuju alkyladciou benzénu chlor=-
atkanmi za pritomnosti AiCl3z. V procese okrem poZadovanych al-
kylbenzénov vznikajl aj nefiadlice produkty, ktoré sa odstranuju
frakcioniciou surového alky%étu, pridom v prevainej miere osté~-
vajs v destilainom zvysku. '3C NMR analyza destitalnych zvylkov
v kombindcii s frakciondciou ukézala mo3nost kvantitativneho
stanovenia alkylbenzénov, dialkylbenzénov, dialkyltetrahydro-
naftalénoy, dialkylindénov a difenylalkdnov, Sifasne je moiné
toutc metodou stanovit priemerné percentudlne zastipenie feny-
Llového jadra v jednotlivych polohéch alkylového retazca ako aj
vzéjomné orientacie alkylovych retazcov v dialkylbenzénach.

2. Friedl ,H. D and 4 rov 4, Katedra crganické
chemie SVST, I. 6 o L j e r , Centralni laboratof NMR, SVST,
Bratislava: Substitulnd efekty na 13C-NMR chemické posuny
S-substituovanych furylethylent.

Probiemat;ka etektronovych substitunich efektl byla studo-
vana pomoci 13C-NHMR chemickych posunl celkem

x-“ o/mcﬁn = CH =CON/CH3/2 1

15-ti S-substituovanych furylethylenovych derivétd I. Bylo zji-
gtdno, e chemické posuny uhlikovych atomd Cp 2 C=0 vykazuji
obradceny substitulni efekt:

3¢p = -3.1267 =~ 1,036 + 129.35
13¢z0 = -2.46457 =- 2.03ggp + 166.83
Semiempirickou metodou CNDO/2 byly vypolteny G-, I - a celkovd

elektronové hustoty pFisludnych uhlikovych atomd a b{lo potvrzes=
no, 3e dominantni viiv jak na velikost, tak i smysl Sc-chemic~
kych posunl mé zmEna T-elaktronové hustoty. Podrobndji je tento
efekt diskutovan v termech T-zlektronové lokalisované a roz3ife-
né polarisace a efektu pFfenosu nadboje. Soulasné je poukézano na
vliv dalZich efektl, zejména resonandni interakce donor-akceptor=
nich center furylethylenovych derivétd.
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P.Sedmera, CSAV Mikrobiologicky astav, Praha:
13¢ NMR jako ndstroj k identifikaci ldtek v Uplnych a uzavie-
nych systémech.

Soubory posifnich nebo konfigurainich isomerd tngﬁ uza-
vFené identifikaZni prostory. Jsou-Li k disposici C NMR
spektra viech mo¥nych Latek /uplny soubor/, lze jich pouzit
k rozliZovani uvnitf skupin, Spektrum, skladajici se z n Zar,
je mo2no pokladat za bod v n-roznérném prostoru, Poufitelnymi
kriterii jsou pak vzdélenost mezi body, z ni odvozend norma a
index podobnosti /1/, berouci navic v Gvahu i multiplicitu
signall. Vystedky s identifikaci duplikétnich spekter a Lite=
rarnich dat jsou velmi dobré. Simulace pomoci znadhodné&nych
chemickych posunl /v ramci zvolené tolerance/ pomadhi odhalit
slabid mista jednotlivych souborl a uréit mez spolehlivosti
uvedeného postupu.
1/ Bremser W,, Klier M., Heyer E.: Org. Magn. Resonance Ts

97 11975/, -

J.B el L a, Vyskumny Gstav Lietiv, Modra, J. P o ko rn Y
b.Remi 3, W.2Z1ieg Ler , Ustav experimentilnej biologie
a ekologie CBEV SAV, Bratislava: Studium GZinku biologicko ak-
tivnych Litok na modelové membréany pomocou NMR spektroskopie a
jeho vyuZitie pri_riefeni niektorych problémov ochrany $ivotného
prostredia,

v sGvislosti s praktickou aplikaciou rdznych novych chemic=
kych Latok vznika otazka, &i tieto Latky nebudd mat negativny
vplyv na Zivotné prostredie. stZasné testovacie metddy, pokial
maju byt objektiyne, su Zasovo i finanine naro¥né a pouZivajlu sa
pri nich Laboratorne zvierata. astou priZinou toxickych UuZinkov
rdznych chemickych Latok je v3ak narulenie funkcii biomembran
burky. Na zdklade Ztudia GZinku testovanych chemickych Latok na
modelové membrany - fosfolipidové vezikuly - sme schopni pomo~
cou NMR spektroskopie ur&it ako tieto Latky interaguju s fosfo-
Lipidmi a %7 maji ionoforetické vlastnosti, Tieto poznatky mdiu
v niektorych pripadoch nahradit alebo aspon pomoc¢t vhodne zamerat
ich_dal§i& testovanie.

Zivé systémy v narulenom fivotnom prostredi su vystavené sU-
fasnému GZinku rdznych Zkodlivin /priemyselné prachy, herbicidy,
tenzidy a pod./. V podmienkach in vivo nie je mo2né mechanizmy
tohto tzv. synergického UZinku &kodlivin postihnut k voli pri-
LiZnej komplikovanosti 2ivého systému., V pripade ¥tudia syner-
gického Gfinku %kodlivin na 2ivoii3nu bunku je v3ak moiné mode-
lovat jej biomembrany vezikulami a pomocou NMR sledovat rézne as-
pekty synergizmu na membrénovej Urovni.

Na priklade niekolkych Latok arteficidlneho a biologického
pdvodu /fytotoxin, detergent, herbicid a antibiotikum/ sa ném
podarilo dokazat ich ionoforeticky atinok, objasnit jeho mecha-
nizmus a upozornit na ich synergizmus s ionmi kovov, ktoré su
zlofkami priemyselnych prachov, vzhladom na tieto poznatky mdime
NMR spektroskopiu ?ovaiovat za screeningovyu metodu, ktord pri-
speje k riedeniu klaZovych problémov 2ivotného prostredia.
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Odbornéd skupina spektroskopie pevného stavu

uspo¥ddala dne 27.3.1985 v rdmci své 26.pracovni schiizky

V,VI,

semind?¥ na téma "Polovodicle A233 pfiprava a vlastnosti,

zejména spektrdlni", kterého se zifastnilo 27 odborniki.

Semind¥ byl vénovén zajimavé skupind polovodidd, které
maji vrstevnatou strukturu a diky tomu anizotropni vlastnos-
ti. Téchto vlastnosti, nap?. zabudovdni cizich atomi do m¥iZ-
ky (interkalovdni), se zacdind vyuZivat i v praktickych apli-
kacich, takZe z ldtek pivodnd vyuZivanych jen na pripravu
termogenerdtort a chladicich &lankd se stdvaji velmi perspek-
tivni materidly.

Obsdhly referit k tématu semind¥e prednesl prof.Jaromir
Hordk =z VBCHT Pardubice (resumé je uvedeno ddle). Jeho p¥ed-
nédska vzbudila mimo¥adny ohlas a vyvolala bohatou diskusi,
bdhem nis se ¥ada pY¥itomnych nabidla provést ngkterd méFeni
na diskutovanych ldtkdch na svych zafizenich. ivy zdjem
vSech udastnikt o diskutovanou problematiku pied&il vsechna
odekivani a prifadil semind¥ mezi nejzda¥ilejSi akce skupiny
v poslednich letech. Semind# pFripravila a $idila Dr.Zdvétova.

J. Hor d k , V3CHT Pardubice : P¥iprave a vlastnosti
vrstevnatych polovodicid AXB;I

V prednidce byly shrnuty metody p¥ipravy monokrystall a
fyzikdlni vlestnosti, které charakterizuji krystaly typu AXB‘;I

(A = Sb, resp. Bi, B = Se, resp. Te) jako polovodide.

Prvni &4st byla v&novdna pFehledu sloudenin se strukiurou
tetradymitu, byly zdirazndny zvldStnosti struktury a ukdzdny
mosnosti zabudovdni cizich atomi do mPiZky té&chto vrstevnatych
krystal@. Ddle byly hodnoceny souvislosti mezi povahou bodo-
vych poruch a korespondujicimi fyzikdlnimi parametry.

V druhé ddsti byly uvedeny vysledky vySetfovdni fyzikdl-
nich vlastnosti (elektrickd vodivost, Seebeckllv koeficient,
Hallova konstanta, dédle nékteré ze spektrdlnich vlastnosti
jako IC transmise, reflektivita) na krystalech szTeB(Sn),

SbZTeB(In), BiETeB(In) a Bi2Te3wax' Ze zmén fyzikdlnich pa=-

rametrt je usuzovdno na povahu vznikajicich bodovych poruch
v m¥isce vrstevnatych krystalt.

Ddle byly diskutovdny interakce mezi antistrukturnimi
poruchami a vybranymi p¥imEsemi cizich atoml. i

V zdvdru byly ukdzdny moZnosti technickych aplikaci

VI

vrstevnatych materidld AgB3 v soudasné dobé.
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Odbornd skupina vibraini spektroskopie

uspofidala dne 15, kvdtna 1985 v Praze pFedndfku prof.
Sven J. Cyvina /Division of Physical Chemistry, Technical
University of Trondheim, Norsko/ na téma "Keating s bending
in molecular vibrations”,

Jednd se o teoretickou konstrukci vibrainich soufadnic
dle Xeatinga, kterd vede k podstatnému zmenZeni podtu para=
metri, potfebnych pro vypolet vibraénich frekvenci i pomér-
nd slofitych polyatomovych molakul /konkretn& 6 pro 36ti
atomovy uhlovodik koronen/, Pou2itim téchto soufadnic bylo
dosaZeno lepdi shody vypoétenych frekvenci s experimental-
gimi. PPedn&Ska byla pFfednesens &esky a byla pfiznivé ptli-

ata,
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SEKCE SPECIALNICH
SPEKTROSKOPICKYCH METOD

Kenference o instrumentaini aktivaini analyze IAA 85

Konferenci IAA B85 uspofédala 0§ instrumentdlnich redicanaly=-
tickych metod ve spolupréci s Cs. komisi pro atomovou energii
a 05 jaderné chemie Cs., spoleZnosti chemické pFi ESAV v Klu=-
Eenficich ve dnech 12.-15, kvétna 1985.

Konference, ji2 se zGfastnilo 51 odbornikl, se vyznaltovala
dobrou Urovni plednesenych pFispdvki, které se tykaly tF4
hlavnich tématickych okruhl: neutronové aktivadni analyzy /8
referatd/, vybaveni pro spektrometrii zifeni, pfedeviim gams

a jeho praktického vyufiti /8 piispdvkd a jedno kratké sdilent/

a aplikace ostatnich radiosnalytickych metod v praxi /8 pfi-
spévkli/, Z referdtld a z diskusi vyplynulo, Ze se oblast pouZi-
t4 radioanalytickych metod stéle rozfiFuje; kromé aktivailni
analyzy s2 roz8ifuje pou2iti radioanalytickych metod pFi pro=
vozu jadernych elektrdren, pfi kontrole kvality radiofarmaceu-
tiekych preparétd, ve stavebnictvi atd. Na pracoviltich doché=-
z4 k postupnému vybavovini moderni m&Fici technikou, pfedeviim

pro gamaspektroskopii, 2 rozlifuje se vyulivini vypoletni teche

niky-

Po strance odborného programu i jeho organizace byla akce
zajidténa dobfe. Na referity i diskuse k nim bylo dostatek
Zasu, a tak si mohli GZastnici vyjasnit Fadu otdzek a seznémit
se s novinkami jak v metodice, tak ve vybaveni jednotlivych
LaboratoFi v {SSR. BEhem konference se vyskytly urZité problé-
my s ubytovanim, které byly zavindny rekonstrukinimi pracemi
na rekreadnim stfedisku ZRUP, ale podafilo se je vyiledit ke
spokojenosti (tastnikl.

Prub&h konference jednoznaind ukézal uZitednost pravidelné-
ho setkini odbornikd na konferencich I8A, a proto bude dobré
uspoirddat tuto konferenci 1 pFidti rok, Ufastnici prajevili
zhjem § o uspofédini men¥ich specializovanych akct z:izéFenjych
na moderni mdFici a vypofetni techniku i na mo¥nosti wyuliti
metod multivariaini analyzy pFi hodnoceni dat /pfeipckladd se
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spoluprice s 0S chemometrie pfi EscH/. Cas od Zasu /jednou za
4=5 Let/ by m&ly byt pofddiny semindfe vEnované spektrometrii
z4Ffeni gama a novinkdm v instrumentidlnim vybaveni pro tuto me-
todu.

Ka3dy Gfastnik konference obdrZel vytisk souhrnl pfednesenych
referatl, ktery byl vydan ve spolupraci s UstF. informaéninm
stfediskem pro jaderny program ve Zbraslavi,

Odbornd skupina ﬁgssbauerovy spektroskopie

vénovala svoji 17. pgacovni schizi dne 19.6.1985 na glektro-
technické fakulté® SVST v Bratislavé tématu Vyuliti Mossbauerovy
spektroskopie v amorfnich a kovovych materialech. Schlize, kterou
fidil Ing. Sitek, se zG¥astnilo 14 zdjemcl. Byly pledneseny tii
ptednaiky, jejich? resumé dile piindiime, V diskusi, kterd nava=
2ovala na pFednatky, se dile specifikovala edbornd nipin semina-
te, ktery se bude konat v roce 1986 u pFileZitosti 25. vyrol i
M8ssbauerovy spektroskopie v CSSR.

M. M iglierini,dssite k_, Katedra jedrgvej
fyziky a techniky, EF 3VST, Bratislava: Stiédium tvaru Mossbaue~
rovei Ziary amorfnej kovovej zliatiny =e4oﬂi46520.

Rozdiel medzi Mossbauerovymi spektrami Latky v kryStalickom
a amorfnom stave je patrny na prvy pohlad. Kym u Mdssbauerovho
spektra kry¥talickej Latky sa éedné o Gzke, zvylajne dobre roz-
t5Zitelné, Lorentzove &iary, Méssbauerove spektrum amorfnej
Latky pozostiva zo Zirokych, prekryvajucich sa &iar. Pri Etidiu
Etrukturnych a hlavne magnetickych vlastnosti amorfnyjch kovovych
zliatin je'nevyhnuté vediet popisat tvar spektralnej Eiary, a
teda poznat vlastne mechanizmuz roz3irenia ¢iary. Vychadza sa z
predpokladu, %e pdvodnd absorpini Ziara je Lorentzovho typu a
v ddsledku neekvivalentnosti atomérnych poloh v amorfnej $truk=
tire dochidza k distribGcii parametrov a tym k néslednému roz-
Sireniu Ziary,.

Pri Stadiu tvaru MBssbauerovej fiary amorfnej kovovej zlia=-
tiny Fe4gNigoB2p sme pou?ili modifikovanu metodu DISPA-PLOTov.
Pre jedroduch( Lorentzovu &iaru je DISPA=-PLOT krulnica. Ka¥dé
odchylka od Lorentzovho tvaru Ziary sa prejavi na DISPA-PLOTE
odchy{kou od "referentnej kruinice”.

Vhodnosﬁ pouiitia uvedenej metody sme verifikovali na cia~-
chownyth mossbaugrovskych aksorbdtoroch. Anslyzou DISPA=PLOTOV
pre prvii iaru Mossbauerovho sPektra FeygNi nBsy 2 porovnanim
so sinulbdciami eme zistili, Je Ciara je Qvnren Lorentzovymi
tiarami, ktorych polchy /rezcnaniné maximéd/ pedliehaji Gaus-
scvmu rotdeleniu.

kA

—
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J.Pavlovsky, Ustav fyzikdlns mel
Brno: Strukturni a magnetické zmény amorfnic

$1in Fe=B8,

Amorfni slitiny FequxV,Big /x=0; 8,0 at.%/ =
byly studovany makroskopickymi metodami 3 o
hyperjemnych poli. Z teplotanich zavislosit
tické polarizace a m&rného elektrickiho ou
stanoveny jejich krystalizaini teploty 3 Curisevy tenie
amorfnich i vzniklych krystalickych fdzi, Slitiny Fei.
byly v prib&hu izotermického ohfevu studovany metodami ja
né magnetickfrezonance g Hogibaug;ovy spektioskopie prastie
nictvim jader izotopd 118, °'v, ?’fe. Prib&h urystalizace
byl sledovadn ze zm&n v distribuci hyperjemnych nagnaticskych
poli téchto jader, PF1 proklédani mossbausrovskysh spekter
byla poZateini Zirokd distribuce aprorximavans ma Gausso-
vymi funkcemi. Bylo zji%téno, Ze rlst koncentraca V v této
sliting vede ke zvySeni jeji teplotni stabilitr a snifent
Curieovy teploty. Atomy V substitulné nahrazuil atomy Fe ve
vychozi i vzniklych krystalickyeh fézich. Distribuce atemd ¥
do krystalickych fazi je nestejnomérni.

Ke studiu amorfni slitiny FesCoysBzp brie kromé zmindnych
dvou metod studia hyperjemnych polt poulita | netcds jggerné
orientace. Z vysledkd méFeni na jadrech iz-topd TFs, Ca,

Co byla zjist&na mald teplotni stabilita awsrini faze, 312
ve vychozim amorfnim stavu existuji na povrchu vzorku kisstry
siln® obohacené atomy Co. Po 30 minutovém 3ihint pFi teplotd
250°¢ /tj. asi o 200 K nie ne? je tsplota krvstalizece/ do-
chdzd k intenzivnimu vyd&lovani krystaiickéhe (0.

, Ko Melzer, Karl-Marx-Universitat, Leipzig, DDR:
Mossbauer studies on some ferrites,

Abstrakt pFedna®ky byl dodan po uzavirce a3 bude otidtén
v pfistim &isle Bulletinu.

odborrd skupina eleVironcad atkreanalyey

uspciridala e “nesh
autamatizovandén .ystiig 8% %,
vise® eloktponcud oihrnanalyzy
«eri14i0 v Praze.
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Odborny program zahrnoval pPRedniddky:

De.V.Kabicky, SVOM: ¥onstrukce 2 automatické ovliadani Camebaxu-
Picro

br.d.Hovorka, SVUM: ¥o3nosti analfz & popis softwaru Camebaxu-
fHfere

Dr.V.Kabicky, svin: Pau¥iti Camebaxu-Micro v materidlovén
vyzkumu

brod.Hovorka, SV0M: lNové smdry rozvojs automatickych elektro-
novych mikroanalyzitord

Dr.F.Hnilica, Svim: Pou?iti REM pfi studiu Gnavového porufovani
oceli typu COR

Dr.d.Holub, svdM  : Kinetiks nauhlifovani vzorkl vyrobenych pro
prédkovou metalurgii

Vv 2ivé diskusi bylo konstatovino, 2e metoda prodZlivd rychly
rozvoj, zejména v oklasti automatizace analyz a vypodth. Bohu-
sel, k ovlaédéni Fedy funked pfistrojl se dodavaji mikroproce-
sory a malé politete od rlznych vyrebeld, coZ komplikuje servis
a pPfinddd nezifidka i problémy embarga. Zkufsnost ukazuje, Ze
nejlast&ji dochézid prévE k poruchém Fidicich pofitadl, kterd
mohou vitEinou opravit pouze firemni specialisté za piedpokla=-
du, fe¢ maji k dispozici ndhradni cbvody. Bez fidicihe pofitale
se stévé cely pristroj, ktery je jinak zcela funkini, necvia=-
datelny a vznikaji %asto dlouhé prostoje, jako pravé v pFipadéd
Cemebaru~Micro. Vzhledem k faktu, 3e vyrobte mikro-analyzédtoru
je pouze zprostifedkovatelem nidkupu nezbytného Fidiciho polie
tafe, dochédzi k nepiijatelnym podminkédm pfi uzaviréni kontraktu
na serviz, kdy potitat, mikroprocesor a i ndkteré Zasti regi=-
strace impulsl, poufivajici integrované elektroniky, jsou 'z
kontraktu vyjmuty, protofe to nejsou vyrobky firmy, kterd kon-
trakt uzavira, Vznikd paradoxni situace, fe prav& Tésti, které
jsou nejvice poruchové a nzzbytné pro provez, jscu vlastnimi
silami neopravitelné, vzhledem ke sloZitosti a integraci sou=
Zasnych potitafovych systémbe.

pals§i bole soutasnych autematizovanych systéml typu Camebax-~
Micro je jejich progranové vybaveni, kterd nemusi vidy vyhovo-
vat pofadayk’m u%ivatele 2 ten nemd molnost do progrand zasidh-
nout, nebof nejsou dodény obwykle zdrojové pregramy, s poukazem,
e jde o dulevni majetek firmy, ktery je tFeba zvladst zakoupit.
To do jistd miry omezuje praci a vnh¥i zavislest na pregramech,
teré vytvoPili Llidé, nemajici fasto ani solidni znalesti o pro=-
blematice rtg. mikroanalyzy, statistickém hodnoceni vysledkd,
koretcdch atd., Tim pak ztréci préce charakter tvirdt &innosti
s mo¥nosti vlactni invance. Automatizace a conputerizace metody
oFindEd na jedné stran® velkd zvySeni produktivity préce, zej-
néna & moinosty velkoplofnych distribuei prvkd, rychlou kvali-
fativrnt a ¥ stivn? analyzu, ale na strand druhé do jisté

E Lezu i+t pFfictroje podle dodantbo softwaruy a &ini
e bo ma nikotiv vidy optimdinich programech vy=-

' . o a - sy Reia
cemini e 38 zd%zztaila 1 pracovnikd 2z 28 pracoviit Tl
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fdhornds skupina hmotnestai spektrometrisa

onfidata 16. pracovni schiizi dne 3,7.1985 za pfitomnast? 72 fta-
“% 35. Ma pragraru tyly T pFedasiky dr, ¥, Praybylekého z Gsta~
vy oraanickéd chemie Johapne: Sutenbergovy university v Mainzu
/157 na téma: "Field bDezosrption and Fast Atonm Sonbardment Mass
spactremetry in Metaboylism Studies of Chawotherapeutic brugs™ a
"inazlytical Development of Mews Methods of Mass Spectrometry

'fp, FAB, Thermospray/ and Applicaticn to Structural Studies of

"iglogical Melecules®, i . .
sfadnbtky byly na vyso%é droyni ¢ ptedlo’enin nepreberneho
exparimentélnihe materibiy, Zlenové 05 hmctngstni speftr?w
metrie mdl3 molnost sezadmit se se zcela novim nechanisticn
b¢n pohledem _na uvedené metsdy, které ce teprve 2afinaji
shievovat v Zss2, Rozhodujici roli zde hraji procesy v kon=~
densovanéd kapalné £4sti nmatrice.

Ve druhdé E4sti pracovni schizky hyly *e§eny_arganisa§aét'
sracovni zhlefitosti skupiny. Ufastatci schizky pcﬁpquJW
ndvrd, aby na 13, mezindrcdni hmotnostn® spektrometrické kon-
farenri ve Swansea byly uddleny pam¥tnt nedaile J.J.Themssna
araf. J. Beynonovi z Velkd Pritanie a prof, lictaffertynu 2

Usa,

2ylo rozhodnutc, fe v r. 1986 skupina uepotads malou letn?
zkslu hmotnostni spektrometrie pro zaldteinity a st?edné.pn,
troZilé na Seli. Frogram bude zkencipovéin v polovinZ 2471
1987 yybranymi pfednimi odborniky v Zele = dr. V. "tanuien
JUFCHE JH/,

g3dbarns skupina rentgenové spektrometrie

uspefidala ve dnach 11.~12.6.178% v Novim 5iralec! 0?53rn9
cemi~AF na téma Metody radionuklidové rta. cpokiritng ana =
L4zy, kterbho se zGfastnilo 33 z&iemcd. .

Vv prib3hu ndborného seminédfe byloe pFednesenc celkem 7
pfednifek. bvi fivadni pFadrdlky /ing. 3erada, inj. Kuntw?!
sezndnily pestuchale s calkoucu groblematikou této metodiky
a to ja% po strance aparaturni, tak i pe strance neTO?iCk§
citlivost, presnost, rezsah poufit? sid.'. Pal3t 2 pfedﬂ?i-
y fing. ¥%ed, ing. Bejblik/ se ttkaly jen aparaturnich o%i-
zeb a to v piipadd ing. Kolfe technické renlizace rtg.spekiro-
metru Fizerbhe mikroprocesorem konstruovaného jen ponmcecl tu-
zemekd souTAst¥ové zakladny. PFedndfta inz. Tejblika teznA~-
wila posluchale s ohdebnjm p*istrojen dovezenym od finfké
firmy datokumpu 0¥, Zbyvajici 3 pFednalky byly ukdzkam? poti=
z1t4 radicruklidevé rtg. spakecdlnt analyzy v rlznich pri-
nyslavych ablastach. V zhviru serinidfe referovalid pragoynici
301P Yladne a Skoda Plzen o svych zkulenostech s pounfitim
rtg. spektironetel s radionukiidovynm buzendias % 4%els tRid&ni

=~
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materidly na Eroti¥tich. V pFipadé® SONP Kladno se jednd o
simulténni pFistroj X.Met 840 pro stanoveni 6 orvkl, v pfi=
padé %koda Plzen o rtg. spektrometr firmy outokumpu_0Y,

NejvEt3i zdjem vzbudila pFfednilka ing. Kole, kterd byla
dopln&na demonstraci uvedeného spektrometru v ramci instalo-
vané vystavky pFistrojt. Vyplynulo z ni, 32 v EsSR jsou real-
né mo3nosti pro stavbu t¥chto jednoGZelovych zatizeni, které
jsou svymi technickymi parametry srovnatelné s obdobnymi
zahranignimi pFistrojt.

Cely semindFf ukdzal na Fadé velmi bohatych a rulnych
diskusi, %e se jednd o problematiku, které je velni aktuél-
fnt & kterd mid své opodstatnéné misto vedle klasické rtg.
spektralni analyzy.

V ramei programovych a org. otézek 05 referoval ing.
Jarov o nové metod® bezdispersni rtg. spektrélni analyzy
s u3itim modulovaného nap&ti. Na zadklad® diskuse k tomuto
tématu bylo vypracovino vyjadfeni 0S5 k projektu zavedeni to-
hoto pFistroje do vyroby.

J.Benada, Ustav nerostnych surovin, Kutnd Hora:
Multielementni radionuklidovd rentgenspektrélni analyza

a2 polovodifovym detektorem,

-Referadt byl véEnovan celkovému pfehledu problematiky RRFA
s polovodilovym detektorem, a to pou3iti jednotlivych radio-
nuklidovych z4FiZi s ohledem na stanovované prvky, fyzikal-
nim zAkladim detekce emisnich spekter polovodiZovym detekto~-

. prem a zaznamu spekter do mnohokandlového analyzatoru, chara-

kteristickym Gtvarim ve spektrech a ovlivn&ni spekter kon=-
strukinim materiadlem z okoli detektoru, Zvlé3tni pozornost
byla vEnovina metodam zpracovini naméFenych spekter a vypol~
tim koncentraci metodou zikladnich fyzikalnich parametra,

Zavérem byly uvedeny vysledky praktickych aplikaci na ne-
rostnych materidlech a dosahované meze stanovitelnosti.

Jo Kuncit *, Ustav nerostnych surovin, Kutnd Hora:
Poulitt pfenosnych radionuklidovych rent enofluoresceninich
analyzhtory v _ruznych oblastech nirodniho hospodifstvi,

vV referatu byly shrnuty informace o aplikacich pfenosnych

RRF analyzdtord, predeviim v ts.geologické prospekci a zdvo~
dech na t&3bu a Gpravu rud. Byly podrobn&ji popsény dva typy

RRF analyzatord kompletovanych v UNS Kutni Hora - se spektro-

metrickou jednotkou TESLA NZG 201 a s m&Fici hlavici UNS pro
préZkové vzorky /RRF 2/ a pro m&Fent kusovych vzorkl, resp.
na dilnich sténdch /RRF 3/. Byly popsiny dv& metody vyroby a
vyvadovini difereninich filtrd, osviddiens metodika kalibrace
a méFend a typické pFiklady aplikaci.

Perspektivn& Llze politat s brzkou dostupnosti pFenosnych

RRF analyzatorl bez diferenZnich filtrl ~ s nechlazenym polo-

voditovym detektorem a minfaturnim mnohokan&lovym analyzdto-
rem impulzl napF. na bazi osobniho minipolitale.

Byly podany struiné informace o vyvoji nového typu ana-
lyzitoru pro expresni kontinudlni multfelementni RRF analyzu
vrtnych jader.
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L. K o &t , Fakulta vieobecného lékafstvi UK, Praha:
Problematika realizace jednokandlového spektrometrického

analyzatoru rizenédho mikroprocesorem.

Soufasny stav &s. /resp. RYHP/ elektroniky umoinuje
realizaci mikroprocesorem Fizeného rentgenfluoresceniniho
spektrometrického analyzéitoru, ktery do znalné miry auto-
matizuje praci s timto typem pFistroje a vyhodnocovini
vysledkl mZFent, Toto Feleni je pfinosem i z hlediska ra=-
diagnt hygieny, nebot v dob#, kdy probiha n&feni, nemust
byt obsluha v bezprostfedni blizkosti pfistroje.

. MWikrcprocesor svym programem ovl&d4d autpmatické odclo=-
novani z&Fife, nastaveni filtru /je=li poZadovéno mé&Feni
filtrovou metodou/, parametry zesilovaciho traktu i para-
metry amplitudové analyzy signdlu z detektoru. Automaticky
odm&F4 poladovanou dobu méfeni a vyhodnoti Zetnost zhtent
ve zkoumaném energetickém rozsahu. Vystedky mEFfeni riie
udavat bud pFimo v podobd zmdfené EZetnosti, Zi tetnosti
pfepoitené na jednotku &asu, nebo miie podle naprogramova-
ného algoritmu, za pou2iti zakladnich matematickych operaci,
provést dal3i zpracovini zm&fené Zetnosti., Tak miZe napii-
klad pFepoZitat zmé&Fenou Zetnost na obsah popela v n&feném
vzorku uhli neboc na obsah Fe ve vzorku lupku. PFikladenm
takového pFistroje je automaticky analyzétor obsahu Fe v
Lupcich, realizovany pro CLUZ Nové StraSeci. Programov& |
lze u takovyeh pFistrojd Fedit napfiklad § vicekandlovd me=-
feni{ v Zasovém multiplexu, promdtovini celého spektra
/nepravy mnohokansl/ nebo vypis protokolu o méfeni napfi.
prostfednictvim dilnopisniho pFfistroje. PFikladenm takovych
konstrukct jsou Podilovy rengenfluorescenini analyzator
typ 107-1 a Programovatelni_rentgenfluorescenéni analyzator
Eyp 116-1, které pracuji v Ustavu geologie a geotechniky
SAV.

Benedova, M3LZ Velké Opatovice: Stanoveni Fey03
v 34ruvzdornych jilovecichs

Obsah FepC0z v Zadruvzdornych jiloveich vychodoleské kfidy
se pohybuje v rozmezi 1-15%, V t&chto sedimentarnich horni=
nach se vyskytuje v nZkolika strukturnich formidch 2 nichi
nejdOlesit&j%% jsou pyrit, siderit a sekundérn& vanikly
F2203 . HZO' i

KysliZnik Zelezity sniZuje Zéruvzdornost suroviny a_podle
normy nemé jeho obsah pfekroZit 3,5%., Pro sculasnou banskou
technologii, kterd vyuZivd vykonnych t&Zebnich zafizeni,]il
zcela nevyhovuji dosud pouZivané analytické metody, jako ra
pt. silikadtovd analyza nebo i klasicka rentgenfluorescenini
analyza, které jsou velice piresné, ale tak¢ Zasov® narolné,
Pro stanoveni obsahu Fe-03 se pro afely banské technologie
Lépe osvE&dEila RRFA, kteri je ménd presnou analytickou me~
todou ne? vyde jmenované, zato v8ak je moind obdriet vysle-
dek stanoveni b&hem né&kolika minut. PFesnost metody, kterd
byta v rozmezi 2=3,5% Fep03 vypoltena nat 21%, je pro tento
GZel vyhovujici.
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_ Soutasn& bylo zjilténo, e vlhkost do 10% neovlivnuje
yysledek stanoveni, Vzhledem k tomu, %e pro analyzu stali
jen hrubé podrceni vzorku pod 0,2mm, je moino analyzu pro~
;gﬁgt;elice rychle a je-ti to nutné, pFimo na t&Zebni lo-

1 -

J.4ankovs , vianch, Ustf n.L.: Stanoveni plo¥né
hmotnosti Ru na titanovych anoddch metodou radionuklidove
rtg-spektralni analyzy.

Metoda je zalofend na méFeni intenzity charakteristic-
kéhg rtg EéFen{DsuK ® vybuzeného v povrchové vrstvd anody
radionuklidem Cd. M&F4ici sestava pro realizaci této me-
tody se.sklédé z rtg spektrometru Robotron typ 20046, vyba-
veného Jednokanélovyg amplitudovym analyzétorem, ze scinti-
h:iniggcgftektoru, tiskdrny a m&Fict hlavice s radionukli-

mefeni se provadt pFikladénim mE&Fict hlavice na zvolené
misto anody 2 ndslednym odeftenim intenzity vybuzené rtg
spektrilni Linie RuK e za 10 sec,

K vyhodnocendi namdfenych dat slou2i sada standardd o zné~
mé plofné hmotnosti ruthenia, které byly phipraveny stejnou
technologii jako primyslové anody a jejich ploind hmotnost
byla zji3t¥na valenim. Kalibrani zévislost je v celém sle-
dovaném rozsahu 1 - 20 g Ru/m2 lLinearni, chyba stanoveni
G'ret = ¥ 5% .

H{avnj pFednost! této metody je jeji nedestruktivnost,
rychlost a moZnost pou?iti nejen v Laboratofi, ale i v pro=-
voznich podminkach, V pfipad® mé&feni v provoze je pfistro=-

: jové'sestava dopln&na plynovym proporcionédlnim detektorem,
ktery.na rozdil od scintilatniho detektoru dovoluje m&feni
i vvs1lném ma%netickém poli elektrolyzy.

ypracovand metoda poskytuje informace o homo -
loeni a celkové primérné hednotd plodné huotnosggn;:‘vr::-
t{vni‘vrstvi s lsouii ke kontrole novd vyrdbénych a reakti-
::::c;c:rsizagozycg ;no:l: ke stanoveni Ubytku Ru v aktivni
2 edpo d
olektrocheuickichpvyrgb. ené 2ivotnosti anod v provozech

P. Bejbl ik, UTzcHT P : -
PO St ’ raha: Analyzétor X-MET firsy

Analyzétor je zaloZen na méfeni rozptylu rentgenfluore=~
sceniniho zhFeni. § kompletni périt
e e L 139 IAl-U’? ® vybavenim je schopen mpéfit

V nales ptipadd byl pFistroj objednén pro mé&f
siry v uhlt v rédmeci stétnihe atolujvivojopl vi:t::;y°$::?:-
niho kotle 19 WW s odsifovénim. Hlavnim poZadavkem byla ry-
chlost stanoveni siry a moinest cperativniho divkovini vi-
pence pro odsifovini, ¥V nadem pFipad¥ je pFistroj vybaven
pouze pro méFent lehkych prvkl v préadkovém stavu.

24klad analyzétoru tvolfi eslektronické jednotka s mikro~-
procesoren. Pro méFent pFisluinych prvkl jsou doddvény dva
druhy sond = pro Lehké a t¥iké prvky, Déle firma doddvé
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i povrchovou sondu pro méFeni sloseni plechd, kusovych &1
praskovych materidlt., Hlavni souldst sondy tvofi propor-
cionadlni pofitat a zaFii. Pro lehké prvky se poulivé zd-
Fite Fe-55 a detektor s néplni Ne=COp, Pro teiké prvky se
uliva zaFi2h Cm-244, Pu-238, Cd-109 2 detektor s naplni
Xe-CO2 nebo Am-241 s niplni detektoru Kr=C0z €1 Ar-C05.
K vybaveni dile patii kyvety na pradkové i kapalné viorky
a sada referenénich vzorkd &istych prvkd pro kalibraci.
PFistroj mGze pracovat bud na sit 220 V nebo na Ni-Cd ¥lénky.
Elektronickd jednotka je vybavena t*emi konektory /sit,
magnetofon, sonda/, tFipolovym pFepinatem, tladitkem start,
displejem, svitelnou indikaci nabijeni a m&Filem nabiti ba-
terie. PFistroj Lze nastavit na 8 roznych kalibraci a pki
kafdé kalibraci je moino méFit & prvky soulasné.
Ke kalibraci se poulivéd 3. metod:
1/ Metoda normového vzorku s pomoct jednoho standardy /pro
materidly s malym kolisanim obsahu m&fenych prvkd/
2/ Metoda kalibraZni kFivky /10 standardu/.
3/ Maticovy model /a2 20 standardd -~ nejptesn&jdi metoda/.

Pro pfipravu praZkovych vzorki doporuluje vyrobce velkou
jemnost a% 20 #m.

Vysledky méFeni po uplynuti mé&ticiho tasu /1 a% 16 min./
se objevi na displeji v X v pofadi prvkd 1 a2 4.
PFistroj je dale vybaven signalizact rGznych poruch a chyb,
Zpatného nastaveni voli&l, nevhodnych vzorkd apod.

Vyrobce udavé pro plesnost stanoveni siry v uhli hodnotu
6 %. PFi m&Feni nékterych jednoduchych vzorkd i vzorkld uhti
s malym obsahem § byla dosaiena O a3 8% shodnost s vysledky
chem. analyzy. U jinych druhd uhld véak vysledky byly pod~
statn& hor&i. Pro dosud maly poiet provedenych analyz a zku=
Zenosti neni moino prozatim délat obecné zavéry.

P.Roubi& ek, tLuz, Nové Stradeci: Analyzy Fe,05
pomoci pFenosného radionuklidového rtg spektrometru,

Radionuklidovy spektrometr sestavd ze zatite Pu 238 s
poloZasem 92 let, jeho% energie zafend je pravé vhodna pro
excitaci feleza. Detektor je proporciondlni plnény Ar+CH4 a
rozlifovaci schopnost pro Ko Fe je 20%. Pied okénko detekto-
ru je moiné pomoct otativého karuselu pfedfadit jeden z osmi
absorp&nich filtril. Ovladani spektrometru, jeho kontrola a
vyhodnoceni je ¥izeno mikropotitaiem.

Celé zatfizeni mimo baterie je ve dvou skifinich, kaida
vd3i ménd nel 5 kg. Baterie va3i cca 3 kg a umoini mdfit
a2 6 hod.

Viiv zrnéni, vihkosti a mnodstvi vzorku nebyl pro stano-
veni obsahu %eleza pozorovan. Pramérny rozdil mezi stanove-
nim Fey03 pomoct radionuklidového spektrometru a stanovenim
podnikovou Laboratotd je 0,1% pfi obsahu Fe,0, v rozmezi
1% a3 3,5 %~ Tato pfesnost je pro dany ﬁée% aostateéné.
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PFi mdFeni dlouhodobé stability se ukazuje jeko hlavni
vliv nestabilita polohy piku. Dlouhodobé se méni poloha piku
a% o 8 kandlt, coz reprezentuje 400 eV. Na zdkladé této ne-
stability by se zddlo vhodn&jsi pouZit m&¥eni pomoci diferenc-
nich filtrti. P¥i tomto mdFeni viak vyrazné vzrustd statistickéd
chybe a prumérnd chyba stenoveni vzrustd z 0,1% pro méFfeni
bez filtru na 0,3% Fe,05 pro méFeni s dvojici filtrh pii stej-
né dobd mé¥eni (200 s). Pro toto méfeni by proto bylo nezbytné
poufit siln&jsi zdFic.

Odbornd skupina elektronové a iontoveé spektroskopie

ugpo¥ddala ve dnech 13. - 17.kvétna 1985 v Jaroméficich
nad Rokytnou Jarni Skolu elektronové spektroskopie.

Vv rdmci Skoly bylo predneseno 16 zvanych referdtld a
k nim 6 koreferdtll, ke kterym se Glastnici sami prihldsili.
Referdty se tykaly nejdtlezitéjSich druhid elektronové spek-
trogkopie a jejich aplikaci.

Autory zvanych referdtd byli pracovnici Gsav, vysokych
%kol i pracovnici z primysliu, kte?i se danymi obory JjiZz del-
%7 dobu sami aktivné zabyvaji, Tematika sahala od ¢isté teo-
retickych zdkladnich otdzek pres experimentdlni metodiky aZ
X nékterym dtleZitym aplikacim (napr. ve strojirenstvi).

0 3kolu byl nedekan& velky zdjem, tak¥e kapacita objed-
naného objektu sotva stacila.

Pro informaci uvddime seznam piredndfek, jejichZ sbornik
je moZno objednat v gsekretaridtd Spolecnosti.

L. Eckezrtovd , NFF UK, Praha : Elektronové spek-
troskopie jako metody zkoumani povrchii pevnych ldtek

E. Tomko v 4 , MFF UK, Praha : Analyzdtory energii
elektront

M, Dvorak, Tesla - Vakuova technika k.p., Fraha :
Kandlkové ndsobide jekoZto detektory pro elektronovou spek-
troskopil

J.Pavluch , MFF UK, Praha : Analogové obvody
elektronovych spektrometrd

V. Malédt , MFF UK, Praha : Numerické zpracovdni dat
z elektronovych spekirometrh

I.Bartod , Fyzikdlni dstav %SAV, Preha : Teoretic-
ké aspekty Augerova jevu

F, Al11lmer , Tesla HoleSovice k.p., Praha : Problém
pozadi pri vyhodnocovdni tvaru Augerovy linie v nizkoenerge-

tické oblasti
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j. 5uba , 0Vl k.p. Skoda, Plzen : Vyuziti AES
ve gtrojirenstvi

Z. Weiss , Uvz0 k.p. Skoda, Plzeh : Soudasny stav
elektronického vybaveni aparatur pro AES

P. Repa , MFF UK, Praha : Zmény slozeni zbytkové
atmosféry v UHV systémech viivem méricich procesu

J. Zemek , Fyzikdlni dstav GSAV, Praha : Kvantita-
tivoni AES

M. Kou t n ik, 5V0M, Preha : AES lomovych ploch
vytvitenyeh ve vakuu

M. Lenc , Ustav pAistrojové techniky GSAV, Brno :
Nova koncepce analytického elektronového mikroskopu

M, Winkler, Tesla Brno k.p., Brno : AES aplikova-
nd v REM s vysokou rozliSovaci schopnosti

7. Bast 1l , Ustav fyzikdlni chemie a elektrochemie
J.Heyrovského 6SAV, Prsha : Princip a aplikace metody ESCA

V. Ch4b , Fyzikdlni ustav USAV, Praha : UES s poudi-
tim synchrotroncvého zd¥eni

I.Kowukal, Fyzikdlni dstav CSAV, Praha : Interpre-
tace spekter UPS = o

V. Andgra, Ustav £yzikdlni chemie a elektrochemie
J.Heyrovského 854V, Praha Numerické zpracovani fotoelektro-
novych spekter

J. Luké45 , Ustav mekromolekuldrni chemie GSAV, Praha:
Pou¥it: ESCA pro studium polymerd

M. Lédznié&ka, Fyzikdlni Ustav GSAV, Praha :
Spektroskopie charskteristickych ztrdt

V.S tazry, Mikrobiologicky tstav (SAV, Praha :
Metody EXELFS a EXAFS se z¥etelem na elektronovou spektroskopil

0. Schneewe iss , Ustav fyzikdlni metalurgle t5Av,
Brno : Mossbauerova spektroskopie kxonverznich elektrond ve stu-
diu povrchi kovovych materiall




KOMISE

Komise pro standardy a referenini materidly

Z.Valcha, Ustav nerostnych surovin, Kutné Hora:
Novinky RM ,

¥V roce 1984 vyslo zvla3tni Zislo Zasopisu Geostandards
Newsletter, které obsahuje podrobny popis sloieni 170 me-
zindrodnich referen&nich materiadld /RM/ piedeviim silika-~
tovych hornin a mineréll,

Ve Stalé komisi RVHP pro spolupradci v oblasti geologie
byla v roce 1984 navézéana spolupréce pfi pFipravd stan-
dardnich vzorkl /RM/ jzotopického sloieni. Do prvni etapy
je zatazena ptiprava téchto materiadll: koelginsky mramor
/5SSR/, reagens uhliZitan vépenaty /SSSR/, vapenec /NDR/,
magnezit /ESSR/, aragonit /CSSR/, anhydrit /NDR/.

palZimi rozpracovanymi standardnimi vzorky chemického
sloleni akce RVHP jsou laterit /Kuba/ a metasomatit /MLR/.

Ustav nerostnych surovin v Kutné HoFe plénuje v rémci
akce RVHP pfipravu standardnihc vzorku rudy vzécnych ze=-
min TRV /bastnesit-parisitovd ruda z Vietnamu/.
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REFERATY

APLIKAENT MoInosTI INFRACERVENE SPEKTROSKOPIE S FOURIEROVOU
TRANSFORMACE

poc. Dr. Ing. Zbyndk Ksandr, CSc.

V posledni dob& setkdvéme se stéle East&ji v odborné Llite~
ratufe, firemnich prospektech i v ocbecnych publikacich s poj~
mem Fourier Transform Infrared Spectroscopy /FT=1IR/. Spojent
fourdierovy transformace se spektroskopickou metodou bylo popr-
vé pou2ito v NHR spektroskopii, pozddji i v infraferventd spek-
troskopii. Tim oviem vyu2iti této matematické ope e ve spek=
troskopickych disciplindch neni vyterpinc. V poslednt dotd by-
la Fourierova transformace pouiita ve spojeni s hmotnostni
spektrometrii.

V této kratké informaci, obecnd zaméfené, ¢ht3l bych pojed=
nat o aplika¥nich moZnostech infrafervenéd spektroskopie s Fou-
rierovou transformaci. Nebudu se zabyvat teoretickymi zéklady
metody ani konstrukinimi otazkami spektrometrd, zamdfim se
vZak na porovnani s "klasickou" infratervenou spektroskopii.

Zavedeni interferometr® v kombinaci s Fourierovou trans-
formaci do infralervenéd spektroskopie znamenalo kvalitativni
skok vpfed v tomto oboru. Je proto nasnad® cotdzka - nahradi
pln spektrometry na bazi interferometrd mfifkové disperzni
infratervené spektrometry? Jak je tato gtécka slolita, o to
slo2itdj&t a nejednoznaZndidi je odpovéd na ni. Pokusim se na
porovnani vyhod i1 nevyhod obou typd piristroji a aplikalntch
moinosti navést &tendte k utvofeni viastniho nazoru.

U FT-IR spektrometrd je proti midikovym disperznim spek-
trometrlm Fada teoretickych vyhod, které viak v experimentél-
nt praxi nelze pln¥ vyuiit.

Nejvdtdi pfednosti FT-IR spektrometrd je rychlost snimani
spekter. Tim, e jsou viechny frekvence snimadny soufasné =
u mFitkovych spektrometrld v daném okamfiku je registrovéna
jen Gzka &ast spektra, vymezend monochromitorem -~ je doba k
ziskani spektra nepomdrnéd kratii /v jedné sekund® lze zachy-
tit 23 ndkolik desitek interferogrami/. Tuto vyhodu miiZeme




36

vyulit v pripadech, kdy se jedns o sledovént rychlych d&jd,
u kterych akvizi&ni %as je omezen vliastnim experimentem, za-
timco u mFitkovych spektrometrl je nemoin® dlouhy, nebo v
piripadech kombinace s procesy Zasové determinovanymi /nap#.
ve spojent s plynovym ev. kapalinovym chromatografem/.

pal%i vyhodou FT-IR spektrometrd je jejich rozliSovact
schopnost /viz tab, I/. Rozlijeni je v celém rozsahu spektra
konstantni. Tato pFfednost umo3nuje poufiti infralervené spek-
troskopie § v té&ch pfipadech, kdy pro slofitost infralervené-
ho spektra mFfiikové pFfistroje nevyhovuji.

Rovné® pomdr signdlu k 3umu /S/N/ je vyhodné&j3i ve srov=
néni s mitiskovymi spektrometry, co% je podmin&no vyloulenim
viivu rozptyleného zifeni, Na zlep3eni vysledkd mé viiv i je~
jich v&t&i svételnost,

spojent FT-IR spektrometru s potfitafem /toto spojeni je
nezbytné/ umo3nuje plnd automatizovat nejen viastni m&fent
/chod spektrometru/, ale i dal¥i zpracovani naméfenych dat. Fo-
Zitafovd tast zvyBuje pofizovaci cenu tdchto pfistrojl. To je
uréitou nevyhodou ve srovnani s miFiZkovymi spektrometry. KdyZ
viak uvazime, 3e v soufasné dob& polfetni zpracovivénil experi~
mentalnich dat je b&3nou praxi, pak musime i v pFfipad® mFfiZko-
vych pfistrojd mit k dispozici polital s datastanici. Pridteme~-L1
pofizovac! nikilady pFidavného politate k cen& mFiZkového spektro-
metru, dojdeme pFibliZnd ke stejne ev, i kK vy83f hodnoté& ve srov-
nadni s cerou FT=IR spektrometru. .

Experimentalné-technické moZnosti FT-=infrafervené spektro-
skopie znaZn¥ roz¥ifily aplika&ni pole infralervené spektrosko-
pie. Vyhodny pom&r signilu k 3Sumu a vysoké rozlifent FT=IR spek-
trometrd umofnuje identifikovat a stanovit jednotlivé sloZky ve
smdsich - napP. pFi analyzéch komplexnich L&¥iv, polyvitamino~
vych pripravkd. Dovoluje postihnout i velmi malé rozdily ve spek=
trech., Jako pFiklady lze uvést rozligeni rbznych forem asociace
latek ve z2Fed®nych a koncentrovanych roztocich, rozlideni jed-
netlivych steresizomérl na bazi intermolekulédrnich interaked
s opticky aktivnim rozpoufté&diem. V tZchto pfPipadech jsou b&3né
ziskang spekira identicka.

Spektra lze ziskat v dostalujict kvalit& i pfi nizkych
Grovnich signdld - nap?. pfi zjidtovani atmosferického znelis-
t&ni spalnymi plyny naftovyech &i benzinovych motord., FT=IR spek-
troskopie byla aplikovéna 1 ve vyzkumu kosmu pFi studiu mezi=
hv&zdného prachu, v restaurdtorstvi umofnuje ziskat komplexni
informaci o poulitych malifskych materiblech z extrémn& malych
vzorkd pre volbu vhodného postupu restaurdtorskych praci nebo
p*i rozhodovani o pravosti ¥i paddlku umdleckého dila.

Ve spojeni s mikroskopem umoZnuje mifit mikroskopické vzor-
ky. Tato technika nala uplatndni v kriminalistice piti identi~
¢ikaci otiskd prstl, v katalyze pfi studiu naadsorbovanych La-
tek na povriich, .-

V kvantitativnd analyze umoznuje zjednoduleni procesnich pro=
graml p¥3 zvylent plesnosti stanoveni ev., automatizaci seriovych
analyz.

Znafnou vyhodou FT-IR spektroskopie z hlediska aplikatnich
mo¥nost} je jeji rychlost. Ta umoZnuje napf. spojeni s plynovym
chromatografem, kterym lze z4skat maximadlni poZet informaci v nmi-
nimélné dob® experimentu a z minimilntho mnoZstvi vzorku / ng
mno3stvi vzorku, v 30 sekundovych intervalech lze registrovat
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spektra Latek vychézejicich z chromatografické kolony /.0bdobné&
byla aplikovina FT~IR spektroskopie ve spojeni s kapalinovou
chromatografii a chromatografii na tenké vrstvd. Nabizi se i
mo2nost trojkombinace plynové chromatografie s FT~IR spektrosko-
pii a hmotnostni spektrometrii,

Tento trend v instrumentaci analytickych metod je ve shod®
a splnuje soutasné po2adavky kladené na analytickou chemii -
jdentifikovat a stanovovat mald mnoistvi Llatek v mnohaslo2kovych
smésich v co nejkratdi dob® p#i zachovani vysoké urovn¥ piesnos-
ti a reprodukovatelnosti wurieni.

FT=IR spektroskopie otevird Ziroké pole aplikaci pti analy-
z4ch biologickych materiall, pfi studiu interakci mezi biologic=
kym substratem a &inidlem /napf. LéZivem/ v biochemii, LékaFstvi
a modernich biotechnologiich, .

PFrimé spojeni FT=IR spektrometru s politaZem dovoluje zndzor-
n&ni 2- 4 3-dimenziondlnich spekter, zjednoduluje identifikalni
postupy porovninim s katalogy a pod.

Co fici zAvErem, jak odpovidét na othzku pololenou v Uvodu,
Podle min&n{ odbornikd budou v blizké budoucnosti koexistovat
vedle sebe oba typy infraiervenych spektrometri, MFiZkové spek-
trometry ptedstavuji technicky spolehlivy typ pfistrojd, ktery
splnuje poladavky kladené pfi Feleni celé Fady problémi. Oviem
v pFfipadech, kdy nestafi jejich rozlifovaci schopnost, pomalost
ti men&i citlivost, je jedind moZnost poulit FT-IR Spektometr.
p4 se viak pfedpoklédat, 3e s rozvojem pfistrojové techniky na
modernich principech elektroniky se sni%{ i cena FT-IR spektro=-
metrd, kterd je v soulasné dob& nejvétsi pFekédZkou jejich rozdi-
feni. Pak pravdépodobn& vytlad§ FT-IR spektrometry 2 chemickych
Laboratofi infralervené spektrometry mFfiZkové.

PFi volb& vhodného typu infralerveného spektrometru rozhodu-
je n&kolik htedisek. Rozhodujicim hlediskem jsou naroky na kva- .
litu spekter méfenych Latek pod zornym Uhlem cilte feieného pro-~
blému. U obou typl pFistroju je tReba rozlidovat rutinni /pro
b&¥nou seriovou, kontrolni prdci/ a 3pitkové pFistroje /pro vé-
decko-vyzkumnou praci/. V hrubém pFibliZeni se da Fici, %e rutin-
ni FT-IR spektrometry svymi parametry, experimentélnimi mofnostmi
§ cenovd jsou srovnatelné se 3pitkovymi mFiZkovymi spektrometry
/viz tab. 1/.Zatimco 3pitkové FT-IR spektrometry pFfevy3uji miid-
kové spektrometry jak v rozli3ovaci schopnosti tak i citlivosti
méfeni. Z aplikaZniho hlediska maji daleko 3ir3i 24bZr molnosti.

Ne nepodstatnym hlediskem pFi volb& typu piistroje je i eko-
nomicky faktor - pofizovaci cena pFistroje.
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Tabulka 1I.

Porovnani rozsahu / by » cu‘1l a maximdlniho rozlident vybranych
pfedstavitell mFiZkovych /disperznich/ a FT-infratervenych
spektrometrd

pkistroj rozsaq maximélni sprév?ost reprodukova-
typ [cm~T] rozli§$n1 cm™ telnost_,
em=1] [* 7] Lem™]
_ [T]
mFiZkové
rutinni
PE 783 4000-200 1,2 i3 % 0,05
0,2 % 0,05
Epitkové
P E 9836 5000-180 0,5 X2 ¥ o0,005
o, %0,01
FT=IR
rutinni
IFS 85 4000=220 0,5
fpitkove
IFS 113v 4000-20 0,1

Pozn,: P E Perkin-Elmer
IFS Bruker
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HLAVNE SMERY VYVOJE HROTNOSTNE SPEKTROMETRIE

Hmotnostni spektrometrie patFi ke spektrilnim analytickym meto=
dam, které v poslednim desetilets zaznamenaly nejvEt8i rozvoj,
tim: se ji oteviely zcela nové aplikaini perspektivy. Tak napfk.
hmotnostni rozsah byl roziiFen tém¥? o Fad a nové fonisaini
techniky umoZnuji zkouméni 1 net&kavych vysokomolekulérnich
nebo iontovych sloufenin. Potencidlni moinosti hmotnostni spek-
trometrie nastinili R.G.Cooks, K.I.Busch a G.L.Glish /Science
222, 273 /1983//; z této prace, jistd zajimavé nejen pro pra-
tovniky v oboru hmotnostni spektrometrie, pFipravili vytah pro
ttenadfe Bulletinu Ing. I. SL&r a Dr, M, Ryska, CSc.

Hlavnimi faktory, které urluji smEry dal3iho vyvoje hmot=~
nostni spektrometrie jsou:

1/ vicerozmérné /multidimensionélni/ experimenty

2/ jonisa&ni postupy

3/ pfiméd analyza smési

4/ pokroky v pFistrojové technice.’

Multidimensionidlni experimenty

Trend smérem k multidimensiondlnim /vicerozmérnym/ formém
spektrometrie je patrny v mnoha oblastech chemické analyzy. V
nékterych pFipadech jsou vicerozm¥rné experimenty alternativni
k experimentim vysokého rozli3eni. Je vyhodn&j %1 sledovat roz-
sahlej%4i soubor dat neZ vysoce pFfesnd méfent jednoho druhu. Po=-
kroky v obtasti zisk&véni a zpracovani dat vytvotily pFedpokla=
dy pro takové experimenty a umoZnily té? optimalizovat vztah
mezi citlivosti a specifitou sledovinim pouze t&ch Gdajh, kte-
ré obsahuji v&tdinu informaci. Resonaniné indukovand multifo-
tonovéd ifonisace je velmi GZinnd metoda ionisace té&ch plynnych
wolekul, jejichZ ionisadni vyt¥iky jsou silnd z4vislé na vino-
vé délce. Vzorky je mo2né charakterizovat rozdilenim intensit
ve dvourozmérné matrici /hmotnost, vlnovd délka/. Spolu s touto
mo3nosti &ini orthogonilni povaha hmotnostni a fotoionisalni
informace tuto metodu potenciondlnd velmi slibnou jak pro Z2is-
té Latky, tak § pro sm&si. Prvni pFiklady pouZiti u slouenin
s nékolika aromatickymi jddry naznafuji, %e redlné moZnosti
této metody nezlstévaji pozadu za potenciondlnimi.

PF{ podobném dvourozmérném experimentu byla sledovéna foto-
disociace hmotnostn& odd&leného jontu jako funkce energie fo-
tont. Ion je charakterizovadn svou klfivkou zlomu, t.j. zévislos-
t{ hmotnostniho spektra na vnitFni energii. V tomto pFipadd je
uvddéna jsomerni specifita Lep¥i ne2 specifita docilend jedno-
dutsimi experimenty. Soulasné se zafinaji uplatnovat i datdi,
rychlé aproximativni metody sledovdni zadvislosti hmotnostniho
spektra na vnitfni energii. U t&chto metod jsou fragmentaéni
mapy ziskévany jako funkce Uhlu odchyleni pti kolisn& induko-
vaném rozpadu pfi energiich Fddovd nikolika elektronvoltd
/hmotnostni spektrometrie s Ghlovym rozliZenim/, nebo jako
funkce kolisnt energie v oblasti energii FaédovE elektronvolti
/hmotnostni spektrometrie s energetickym rozlideninm/. Kfivky
zlomu, ziskané na zdklad® monomolekulirni kinetiky nebo namé-
Fené sice pFesnymi, ale zdlouhavymi koincidenZnimi fotofon-
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fotoelektronovymi m&fenimi,souhlasi s té&mito novymi a rychlej-
24mi metodami. Kfivky zlomu ziskané pomoci hmotnostni spektro-
metrie s energetickym rozlidenim byly pouZity k optimalizaci
experimentalnich podminek napf. pifi stanoveni obsahu desacetyl-
metipranolu v mofi. Experimenty tandemového uspofadani Ms/Ms,
pFi kterych jeden analyzator propoudti ion-reaktant a druhy
vysledny ion jako ion-reak&ni produkt, jsou zvliitni formou
dvourozmérné spektrometrie. Analyzované druhy jsou pFisn& va-
zany vzdjemnymi vztahy reaktant=-produkt /na rozdil od vy3euve=
denych fotoionisainich experimentd nebo kombinovanych chroma=-
tograficko=spektrometrickych metod/. Vysledkem je nékolik typld
rlznych informativnich zobrazeni; je-li jeden analyzétor urien
jako produktovy, pak skanovinim analyzétoru, ktery vybira reak-
tant, jsou zaznamenény v3echny druhy, které poskytovaly vybra-
ny produkt. Takové matefské skany poskytuji informace o viech
konstituentech vzorku, které vytviteji zvoleny produkt, t.j.
viechny litky uréitého chemického typu. Zobrazeni, u nich je
zvolen reagent a jsou zaznamenény produkty, se nazyvad dcefinny~
mi skany, které charakterizuji individudtini molekulové druhy
vybrané pro studovéni. Je mo2né jit i dile, vybereme-li dva
hmotnostni parametry m1 a mp, které vyhovuji vztahu typu

m = mo + c, kde ¢ je konstanta. Vyraz mad smysl jen u homogen=~
niho v%cerozmérného experimentu, kde je moZné zkoumat jevy
stejného typu. Takové zobrazeni je pak velmi cenné, nazyva se
skanem konstantni ztraty neutradlni E&stice /constant neutral
Loss scan/ a zaznamendvad vZechny konstituenty vzorku, které
mohou reagovat se ztrdtou fragmentu o hmotnosti c. Pomgci to=-
hoto typu skanu je mo2né napt. zkoumat produkty zkapalnovani
uhlf na obsah viech fenoll /které ztraceji po protonisaci 18
hmotnostnich jednotek/ a Zé4steXn¥ hydrogenové azaaromaty /di=-
Llezité pii palivovém zpracovadni/ jsou pfi tomto sledovani leh-
ce rozeznatelné ve smési ndkelika druhl Llatek.

Ionizace

Tvorba iontld v plynné fazi pochazi z doby, kdy intenzivnt
vyzkum signalisoval budoucnost hmotnostnt spektrometrie. Nové
2avedené techniky jako bombardovini rychlymi atomy /FAB/ a
GUsp&chy v dal¥ich technikdch jako desorpce lasery a elektro-
hydrodynamickd jonisace maji roz3ifit jeji aplikovatelnost.
Zatimco pokraduji pokusy o detailovéni procesd, které nastiva-
j% u desorpinich fonisainich metod, a o jejich optimalizaci
pfi Fefeni jednotlivych problémi, je zde patrno n&kolik hlav-
nich smdrd. Za prvé, Fidici faktory nov&j3ich ionisalnich me=-
tod jsou spi%e povahy chemické neZ fyzikalni. Tento poznatek
byl nejprve konstatovdn u desorpce polem /FD/, ale plati té2
i pro ostatni desorpini metody. Rozdilnost ve fyzikalnich pro=-
cesech vietn& rlznych zplisobl ukladani energie poskytuje pozo=
ruhodné podobni hmotnostni spektra. Naopak, zmény ve sloZenf
vzorku po reakcich s jednoduchymi reagenty mohou zplsobit za-
sadni zm&ny v povaze a fetnosti iontl zaznamenanych ve spektru.
NovEjZ4 techniky hmotnostni spektrometrie jsou sloZit&jsi nez
techniky tradiZni, protoZe jsou ovlivn&ny nejen monomolekuldr=
ni fragmentaci iontd v plynné fazi, ale i iontov&=-molekulovymi
reakcemi v oblasti tlakovych zm&n a radikdlovymi reakcemi s

41

materisdlem energetizované kondenzované faze.

pale je prekvapivé, %e biomelekuly jsou natolik stélé, aby
pre3ily razantnt podminky /jako je bombardovéni ionty o energii
nékoliks miliond elektronvoltl/ pouZité pfi ionisaci. Cetné
zastoupeni molekularnich iontd je pravidlem a vztahy mezi
strukturou a spektry jsou urychlend vypracovavény. Toto zobec=
néni neni platnéd v plné miFe pro organokovy a anorganické sloue
teniny, kde %asto nastavaji jiné reakce, napf. shlukovani,
pfenos kovu nebo vyména Lligandu.

PFi zkoumdni biomolekul desorpéni ionisacti je vyhodné nej-
prve je derivatisovat, aby mohly byt pfemin¥ny na fontové for=
my. Tvorba iontd v plynné faz$ pak vyZaduje jednoduchy pfencs
faze, cof je vitdinou velmi snadné, Tento pFistup je pravé
opatny oproti tradiénd pouZivanému ve hmotnostni spektrometrii,
kde objektem jsou tdkavé neiontové derivaty. Je také mnchem jed-
nodul%i s nimi pracovaty pestali tasto prostd kyseld nebo ba=
sickd Uprava. Druhé zobecn¥ni, tykajici se sloZitého puveodu
jontO a Eastoc nizkého poméru signdlu k Sumu, je problémem, k je-
ho$ snadno dostupnému Pefeni je pou¥iti MS/MS metody. Kombinace
#®S/MS predeviim s metodami SIMS, FAB a laserovou desorpci po=
mohly vyfedit problémy charakterisace alkaloidl, macrocyklic=
kych antibifotik a makrocyklickych peptidi, vietn? korekcd ji2
dfive navrhovanych struktur., Podalfilo se nejen zlepd3it pom&r
signal/%um, ale jsou zaznamenaény i piipady strukturn& diagno-
stickych fragmentaci. TPeti zobecndni, tykajici se reakci ana-
Lyzovanych Litek v prib2hu jonisace, vedlo k pouZiti glycerinu
s dalZich kapalnych matric k omezeni t&chto interakci. Problénm
je ndzorny v nadsazené form® ve studii tykajici se podchlaze-
nych kysliénikd dusiku, kde dokonce v podminkéch pomalého ta-
vend vznikaj4 iontové shluky /ecluster ions/ s rozdilnou stechio~
metrii od analyzovanych latek, Alternativni Feleni, pouzité pii
zkoumani organokovovych a anorganickych sloulenin, je pouZiti
pevné soli jako matrice.

Usili pFi studiu fonisace pokraluje a za zminku stoji nasle-
dujict priklady. Bombardujicimi E4sticemi u desorpini ionisace
mohou byt kovové ionty jako Hg', organické ionty nebo dokonce
pradné Tastice velikosti 109-1075 daltond. Jsou dostupné zdroje
kovovych iontd ionisact emisi polem, jsou vyhodné zvla3t& proto,
fe nepFispivaji k naplné&ni zdroje plyny a jejich intenzivni pa-
prsky je mo3né pFfesnd fokusovat. Mnoho pracovnikl se soustFfedi-
o na studovani kapalnych matric pfi metod® FAB vietnd poulivé-
nt pridavkd sol3i vzdcnych kovi, které plsobd jako &€inidla pro
tvorbu kationtl. Tento postup zvl4¥t& u polyisotopockych kovu
zlep8uje schopnost identifikace iontl v analyzované Llétce,

2Desorpce plasmou /PD/, plvodnZ provdd&nd fragmentem 3tZpen'
252c¢ ge nyni.éasto provad! paprskem ziskanym z jadern¥ch
urychlovald. Utinnost desorpce plasmou je umocnoviana kombino-
vanymi zdroji bombardujicich Zastic /SIMS a FAS/, které pracu-
j% v oblasti energii kiloelektronvoltl a jsou snadno dodateZné
pFizplsobitelné komer&inim spektrometrim. Priletovy hmotnostni
analyzdtor, pouiivany pti desorpci plasmou, mé vyhodu v jedno=
duchosti, ve zna&ném hmotnostnim rozsahu a umoinuje integraci
nizkych Grovni signdlu pFi téchto experimentech. Tento typ
analyzatoru mé viak velmi nizké rozliSeni a k ziskéni dat je
zpravidla zapotFebi n¥kolika hodin Zasu. Pfesto se metoda de~-
sorpce plasmou nadéle poufivad pti zji3tovéni molekulovych
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hmotnosti t&2Zich biologickych Latek, je% je moZné m&Fit i ji-
nymi technikami, NapFf. byla zmé&fena hodnota molekulové hmotnosti
peptidu hadiho jedu 13284125 daltonl. Rovné: Etdpné ionty vzni-
kajicti pfi ionisaci desorpci plasmou mohou poskytovat cenné in=
formace, jak bylo ukidzéno pFi sekvenini studii chranZnych oli~
gonukleotidl a polypeptidickych antibiotik. ProloZeni DNA poly~
cyklickymi aromatickymi slouleninami miZe byt dal3i oblLasti,
kde tato metoda mi3e byt znadnym pFinosem.

Aplikace dal3ich metod desorpini ionisace vdt3inou poskytuije
mnohem kvalitn&j34 hmotnostni spektra. Pro sledovéni traveni
proteini v redlném Ease je pouiivéna metoda FAB, Enzym a pro-
tein jsou smichany v glycerinové matrici; pferulovand expozice
svazkem atomi umolnuje sledovat tvorbu peptidl uvnitF hmotnost-
niho spektrometru a3 po dobu 20 minut. Pozorovéni molekularnich
jontd byZiho insulinu cesorpci plasmou bylo nidsledovano krétce
poté ve stejném uspofédani, ale s vyS83im rozlidenim bombardové~
nim rychlymi atomy. Neddvno se objevily price s udanim spektra
Lidského proinsulinu s nominalni molekulovou hmotnosti 9390.
Tato metodika naznaluje slibné uplatnZni hmotnostni spektrome~
trie v genetickém inZenyrstvi, ’

Desorpce polem nabyvé na dile2itosti v analytice biologic=
kych molekul. Tato oblast byla dlouhodob® jeji silnou strankou,
tfebaie byla té% s Uspechenm pousita pfi analyze stopovych ko-
vovych prvkl, at jiZ pfi analyze anorganickych, organckovovych
slouZenin, nebo analyze isotopické. Tfebale je tato technika
povaZovana za nereprodukovatelnou, hovo#i vynikajici konzi=-
stetni vysledky Laboratofi, které ji vyuiivaji, v jeji prosp&ch.

Nov&jdi pouziti techniky hmotnostni spektrometrie desorpct
polem /FDMS/ Lze ilustrovat na strukturni analyze hemoglobino-
vych druhl u &lovdka. FDMS objevuje substituci jednotlivé ami=
nokyseliny, vytvafejici Zasto abnormalitu, kerou nelze detego-
vat elektroforesou nebo kapalinovou chromatografii. PFi expe-
rimentu bylo pouzito n&kolik mikrogrami tripeptidického hydro-
Lysdtu &i3t&ného hemoglobinu. Molekulérni hmotnosti peptidic-
kych zbytkd jsou urfeny na zakladé protonisovanych molekuléar~
nich jontl; u peptidd s hmotnosti vy33i nei 2100 daltonl se
pousivéd fontd s dvojnésobnym nabojem /2M+2H/2%, Zmény v amino-
kyselinovém sloZeni peptidd jsou identifikovany hmotnostnimi
posuny mezi ofekdvanym protonisovanym iontem a jeho modifikaci,
Napf. hemoglobinovy druh, ktery zplsobuje anemii bunék, v n&mi
je valin nahrazen glutamovou kyselinou v residuu je snadno
zjistitelny. Rovnd% technika FAB bylLa p¥i analyze hemoglobino-
vych druhl pouZita. Vystedky byly pfibliind srovnatelné aZ na
nisledujici poznatky:

1/ FAB spektra obsahovala interferujici chemicky 3um
v oblasti hmot niZe m/z 500,

2/ vEt%i intenzita iontl s dvojnésobnym nibojem v FD spek-
tru zvydovala desafitelny hmotnostni rozsah a poskytovala dal-
%5 potvrzeni molekulové hmotnosti peptidi.

Za uvdleni stoji i relativnd kratkd /okolo 20 sec/ doba
stabilni emise iontd pii FD ve srovnadni s né&kolikaminutovou
emisi pfi FAB,
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PFim&é analyza smést

V Fad: laboratof’ se v&nuje mnoho Usili a Zasu na pFipravu
vzorkt k m&Feni extrakci, ndstifeddnim a chromatografii, Snaham
o zkrdcen$ neboe odstrandni pfipravy je tifeba véEnovat zvlastnt
pozornost. Napfiklad techniky MS/MS a LC/MS nabizej! urfité
moinosti a obd prochdzej’ rychlym vyvojenm.

Hmotnostni spektrometr je obyZeind spile pavalovan za plfi-
stroj analyticky ne? za separitor, ale ob¥ tyto funkce spolu
Gzce souvisi, Velké hmotnostnt spektrometry, oznalované jako
kalutrony se poulivaji ji2 40 let pro isolaci a separaci ma-
kroskepickych mno3stv? jednotlivych prvkd. PF*i spoj2ni dvou
hmotnostnich spektrometel do tandemu je moiné prvni pouiit
jako separétor, druhy jako analyz&tor a provédit tak pFimou ana-
lyzu smdsi. DvE hlavni vyhody této metody je mofné ilustrovat
pfikladem slo3ité smdsi produktd zkapalnovani uhli. sSignal djo-
xinu se ztriel v chemickém Zumu ostatnich sloiek a jednostupno-
vh hmotnostn§ spektrometrie zde svymi analytickymi moinostmi
nedostafuje. Technika MS/MS odfiltruje chemicky Sum a poskytuje
dioxinové spektrum vysoké kvality. Kromé zlep&enych detekinich
mezi nabizi tandemovd Nmotnostn! spektrometrie alternativnt
zptisoby snimani spekter, kterych je moiné pouZit pri ziskavant
specidintich informaci., NapFiklad chlorované dioxiny jsou cha=
rakteristické ztratou COCLl, takie spektrum s orientaci na tuto
reakci odhaluje pFfitomnost v3ech dioxind ve smési.

Zlepiené detekini meze, kterymi technika MS/MS pfevy3uje
jednostupnovou hmotnostni spektrometrii, jsou dile ilustrovany
na pfikladu nukleosidi. Vv jednom pTipad® bylo z 36 pmoll ziska-
no spektrum, kde ionty analyzované Létky se 2trdct v chemickém
fumu; stejny vzorek davad v8ak pFi pouliti techniky MS/MS spek-
trum s vynikajicim pomérem signil/8um, které je v dobré shod&
pFi porovnédnt se spektrem autentické léatky.

Uvedené pilednosti zalinaji byt uplatnovany ve farmakokine-
tice, kde kombinace GC/M3/MS miZe snifit detek&ni meze oproti
GC/MS 2% o Fad. isosorbid-S-mononitrit, korondrnt vascdilata
se metabolicky m&ni na glucuronid, ktery je moiné urfovat v mo-
£i jednoduchou procedurou MS/MS a2 v mnolstvi 0,1 ng/ml, Ziep-
%ens mez detegovatelnosti v uspofé&diéni MS/MS je piimym disled-
kem minimalizace interferenci; pFfitom se sleduje reakce a niko-
Liv pouze produkt reakce,

Hledani novych sloulenin metodou MS/MS jako protiklad k ci-
lené. analyze je novou a rychle se vyvijejici oblasti. Jedninm
pristupem je sledovani v¥ech jontd hlavnich pikl v chemickoioni-
safnich nebo laser-desorp&nich spektrech. Tento pfistup je moi-
né ilustrovat pracemi na _alkaloidech, Bylo dokazéno, 22 pelli-
vou interpretaci MS/MS spektra stali pouze ndkolik grami rost-
Linného materialu k detekci novych alkaloidd v ndkolika rostline-
nych druzich,

Alternativnim pFistupem je poufit? snimin! matefskych iontd
k hledani pfedpokladanych strukturnich jednotek pfitomnych ve
sledovanych slouZeninéch,

Za zminku stoji jak citlivost, tak i rychlost analyzy pri
pou3it4 techniky MS/MS. Aplikace tetrahydrokannabinolu v dav-
kach 0,1 mg/kg je moiné sledovat po dobu & dnl a% na hranict
10-11 g/ml pomoci kombinace GC/MS a jednoduché M3/MS, ani? by
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bylo nutné pFili% &istit vzorek. V MS/MS studiich na #ivo&id-
nych tkdnich jsou uvidény citlivosti v jednotkach parts per
trillion. Pomoci hmotnostni spektrometrie vysokého rozliZeni

a MS/MS byly pfi stanoveni tetrachloridbenzodioxinu dosaZeny
absolutni meze detekovatelnosti niZe ne? 1 pg; kombinact
G6C/MS/MS bylo dosafeno dobrych pom&rl signélu k 3umu u vzorkd
obsahujicich 250 fg Latky /mén& nei 20 parts per trillion/
analyzovanych v mobilni Llaboratofi v mnoistvi 30 vzorkl za den.
S ohledem na mno?stvi analyzovanych vzorkd, tedy produktivitu,
stoji za zminku stanoveni trichlorfenolu v séru-v koncentra=
cich okolo 1 ppb rychlosti 90 vzorkd za hodinu, podobn& jako
pfi urfovani kontaminace potravin vomitoxinem v p3enici v mnoi-
stvi ; 25 pg rychtosti 10 minut na vzorek. Pro
tuto analyzu by bylo moZné poulit téZ plynovou chromatografii

s elektrochemickou detekci se srovnatelnou citlivosti, aviak

s del&i dobou m&Feni as poladavkem pifedchoziho ¥idtént vzorku.

Jinym pFistupem k charakterizaci sm&si net¥kavych slouZenin
je kombinace LC/MS. Prvni praktické kombinace LC/MS byly zalo~
3eny na Uplném odstranZni rozpoudtidla a dotasném uloZeni roz-
puitiné Latky bdhem transportu k iontovému zdroji na pohybli-
vém padsu nebo dradtu. Ve zdroji je vzorek bud termicky desorbo-
vin 8 jonisovan elektronovym narazem nebo chemickou ionisaci,
nebo je pds bombardovén energetickym paprskem k ziskéni sekun-
darnich ionth. Zlepfené techniky jsou zaloZeny na pFimém zave-
den} nékterych nebo viech eluétd do zdroje. Vysoké vykony va-
kuovych systémd zdrojl pro chemickou a atmosferickou fonisaci
dovolujt pracovat pfi pritocich konsistentnich s normalnd funk-
¢4 kolony, napf. 2 ml vodné mobilni féze za minutu. Samotné
rozpoudtéddlo slou¥i u t3chto uspofddéni jako reakint plyn.
Alternativni termosprayovd ionisace naopak nezahrnuje Z2é&dnou
externt ionisalni techniku. Aerosol vznikajici ve spojovacim
tlenu se odpafuje a separace fontd pifitomnych v nominalné neu~-
trélnim roztoku umofnuje zachytit hmotrnostni spektra negative
nich 1 pozitivnich fontl. Ufinnost zafizeni, které se stile
zdokonaluje je mo¥né ilustrovat mezi detekovatelnosti 10 pg
/selektivni jontovid detzkce/ nebn 1 ng /piné spektrum / u beta-
h,droxyethyltheophy{lfnu sledovani protonisované molekuly ne-
derivatisovaného dekapeptidu. Srovratelné Gdaje poskytuje me~
toda vyu3ivajici piimé zavddini kapaliny a chemickou ionisaci:
napf. z 50 ag vitaminu B12 lze ziskat vysoce kvalitni spektrum
negativnich icntd. )

Dokonce i v cblasti elementiarni analyzy se objevuji silné
tendence k minimalisovsn} separaci. Hmotncstni spektrometrie
resonanint ionisact /RIKS/, znamenajici jeden 2z nejvyznamndj-
Eich pokrok® v anorganické hmotnostni spektrometrii v posled-
nim desetileti, vyulivad multifotonové techniky k selektivni
jonisaci jednotlivych prvkl. V jedné 2z aplikaci této techniky
je necdym, vedlej3! produkt paliva pokusnych reaktord analy-
zovén v pritomnosti samaria. Chemick4 separace t&chto prvkd je
obtifna, interference n¥kolika isotopl o stejné hmotnosti zne~
mofnuje ziskat plresné isotopické poméry neodymu pomoci termo=
ionisace,
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Pokroky v pFistrojové technice

Vyvoj pFistrojového vybaveni nenastavé pouze jako odezva na

vznikajici poZadavky, ale nové zlepieni se n¥kdy objevujid dfi-
ve ne? problém nastane. V poslednich 12 m&sicich byly zavedeny
nové komerini pfistroje: .

ny

ma
vy

1/ iontova past, jako dimyslny a relativné Levny trojrozmér-
kvadrupol, ktery tvoft zdklad pro GC/MS kombinaci,

2/ induktivn® spfaZeny /ICP/ hmotnostni spektrometr, ktery
oproti pfedchozim hmotnostné spektrometrickym metodém /jiskro~-
zdroj/ pro analyzy stopovych prvkd Fadu pFednosti, )

3/ hmotnostni spektrometry s Fourierovou transformaci, které

maji vysoké rozlileni, velky hmotnostni rozsah, MS/MS schopnosti
a bezkonkurendni moZnosti v chemii iontovE-molekulovych reakci,

4/ hybridni hmotnostni spektrometry, ve kterych jsou kvadru~

polové sekce nasledn® priFazeny k sektorovému pfistroji, aby
poskytovaly jak pfesnd stanovent hmotnosti, tak i standardni
vybaveni v jednom universélnim pfistroji.
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PLAN odbornych akci Fyzikalnd v!dtcki-sekce Jednoty &s.
matematikli a fyzik(U na rok 1986,

Na zaklad: dohody o spoluprici Es.spektroskopické spolel-
nosti a Fyzikalni vddeckou sekci Jednoty Is. matematikd a
fyzikl dodlo k vym&né& planu vEdeckych setkini na rok 1986.
Vedeni obou spoleZnosti se domnivé, %e v budoucnu bude moi~-
né koordinovat n&které akce nebo je spolein& potadat,nebot
existujl styiné problematiky, kde je spolupréce $4douci.
UveFejnujeme proto plan odbornych akci FVS JEISMF, aby nadi
Zlenové méli moinost v pFipadé zéjmu vias se pfihlasit u
pfisluiného organizétora.

A - akce bez mezindrodni GZasti u nich% je FVS hlavninm
pofadatelem

1. 3. = 7. 2. v Cechach

3. setkadni fyzikd pracujicich v oboru teorie kondenzo-

vanych systéml

potadatel 0S5 teorie kondenzovanych systénml

V. Jani¥, Fyzikalni Gstav ESAV, Na Slovance 2, 180 40
Praha 8

potet Gfastnikd 40, vloZné

spolupofadatel FzU ESAV

2. 1. =4, 4, AlSovice
Tenkovrstvé struktury M=I-M a ostrivkové struktury

pofadatel 05 tenké vrstvy

R. Hrach, katedra EVF,Matematicko-fyzikdlni fakulta UK,
V Holefovi&kach 2, 180 00 Praha 8

pofet utastnikd 30, pro zvané, bez vloiného

spolupoFadatel MFF UK

3, z&Fi = 3 dny Brno
seminidf, pedagogicko-fyzikélni dialogy

pofadatel 0S5 pedagogicka fyzika

M. Cernohorsky, PFirodovddeckad fakulta UJEP,
KotlAFska 2, 611 37 Brno

potet GZastnikd 50, pro zvané

spolupofadatel katedry fyziky UJEP Brno

4, Listopad - Fijen Maridnské Laézné
6. &s. konference o tenkych vrstvéch

pofadatel 0S tenké vrstvy

M. Simeikovd, Fyzikdlni Uustav {SAV, Na Slovance 2,
180 40 Praha 8 .

potet Gfastnikd 100~150, vloiné

spolupoFadatel MFF UK, Tesla VUST

bude vydan sbornik

z.

3.

5.

6.

7.

9.
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2.~ 6. b, Cikhéj
MikropoZitale ve fyzikdlnim vyzkumu a vyuce

pofsdatel 0S5 poZitalovd fyzika

J. Nadrchal, Fyzikalni tstav CSAV, Na Slovance 2,
180 40 Praha 8

poiet GZastnikd 50, pro pFihlaZend, vioiné

spolupotadatel FzU £SAV a PFirodovddecks fakulta UJEP

Brno

akce u nich3 je FVS spolupoladatelenm

18. - 20. 3. Liblice
13, mezindrodni MECO semindf o fazovych pFechodech
Fyzikadlnt Gstav ESAV, V. DvofFdk

duben = 3 dny Praha
Konference o vyufovéni astronomie

Hvézdarna o planetérium Praha, 0. Hliada

duben - 1 den 6PU - Praha

pUsledky vztahl Slunce-Zemd pro zmény atmosféry, kli-
matu a Zivotniho prost¥edi

Geofyzikétni ustav CSAV, M, Burda

23, = 27. 6. Bechyné
Kurz pro ¢s. aspiranty subnukledrni fyziky

Nukledrnd centrum MFF UK, J. Formének

15, = 19, 9. . Liblice

Mezinadrodni konference o fundamentélnich preblémech
subnukledrni a matematické fyziky

Fyzikdln4 Gstav &sAV, J. Niederle
29.9., - 11,10, Kupafovice

Letni Zkola - Magnetism in Solids: Structurs, Inter~
action, Ordering

Fyzikalndé Gstav E£SAV, s, Krupilka

podzim = tyden techy
Hadron structure 1986

Fyzikdlnt Gstav CSAV a MFF UK Praha

podzim Smolenice
Letni 3kola o slabé supravodivosti

Elektrotechnicky Gstav SAV, Bratislava

duben-kvéten, 3 dny Louind nad Desnou

Fyzikadlnt viastnosti hornin
Geofyzika n.p. Brno, F, Hrouda
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