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Kurz praktické AAS

Dle plann odbornych akci Spole¢nosti uskuteéni se kurz praktické AAS od 9. do 12. listo-
padu 1998 v Karliku u Prahy. Kurz je uréen pfedevsim za¢inajicim pracovnikiim v oboru
nebo pracovnikiim, ktefi byli dosud zaméfeni na uzké vyuziti metody AAS a radi by své
znalosti rozsifili o dalsi moZnosti. Lektorsky tym kurzu vede Dr. Jifina Sysalova, CSc.

Mezi hlavni témata kurzu byly zafazeny zdklady optické spektroskopie, piehled pristrojové
techniky, metody spravného méfeni a vyhodnocovani vysledki a jejich zpracovani.

Formou prednasek bude podrobné probréana plamenova technika, grafitova kyveta a hydn-
dova technika, k éemuz budou uvedeny i mozné nabidky soucasného trhu. Podrobné budou
vyloZeny otazky vyvoje metod, vyskytu a tiidéni rusivych vlivii a moZnosti jejich eliminace
a budou diskutovéany praktické piiklady.

Internatni organizace kurzu vytvofi éasovy prostor pro diskuse k probranym tématim a

praktickym problémim, vEetné verifikace a validace metod. Frekventantim kurzu bude
k disposici pfislugna literatura. Pro zdjemce bude zajiit&na autobusova doprava z Prahy.

Predpokladana cena kurzu:
1 100,- K& organizaéni naklady pro kolektivni &leny Spole¢nosti
1 430,- K& organizaéni naklady pro individudlni ¢leny a ne¢leny Spole¢nosti.
Ubytovani 300,- az 400,- K¢ za osobu ve dvoulizkovych pokojich.

Prihlagka je pfiloZena v tomto &isle Bulletinu. PfihlaSeni zajemci obdrzi podrobngjsi infor-
mace do konce srpna, uhradu zaslanou sloZenkou pak bude tfeba provést do konce zafi.




Resumé vitéznych praci v soutéZi mladych spektroskopikii - ro¢nik 1997
KATEGORIE A (diplomové prace)

Katerina Chmelova:
Vibracni stavy sloZek nukleovych kyselin v pevné fizi

Vedouci diplomové prace : RNDr. Josef Stépdnek, CSc
Pracovisté : Oddélent fyziky organickych struktur, Fyzikadlni ustav MFF UK

Diplomova prace se tykd polarizovaného Ramanova rozptylu na monokrystalech modifiko-
vanych bazi nukleovych kyselin a jejich komplexi, které predstavuji unikatni modelové
systémy pro nalezeni vztahli mezi charakteristikami Ramanova spekira a parametry
popisujicimi prostorové usporadani a mezimolekulové interakce v nukleovych kyselinach.
Plné vyuzti technik polarizacnich méfeni, ktera umoZiuji urcit viechny slozky veli¢in
charakterizujicich vlastnosti studované molekuly, je viak podminéno dostate¢nou velikosti,
dobrou optickou kvalitou a v neposledni fadé vhodnym habitem krystalu.

Krystaly s opticky kvalimimi plochami typu (h01) byly vyuZity pro studium vibracnich
modi smésného krystalu obsahujictho komplex 9-methyladeninu a 1-methylthyminu, ktery
se vyznacuje atypickym pdrovanim Hoogsteenova typu. Byla méfena polarizovana spekira
Ramanova rozptylu pii tfech riiznych polohéch krystalu. V préaci byly odvozeny vztahy, na
jejichz zakladg byly ze spekter uréeny kvadraty viech sloZzek Ramanova tenzoru molekular-
niho komplexu. Tato data budou konfrontovéna s vysledky ab-initio kvantové chemickych
vypotti, které povedou k urceni $kalovych vnitromolekulamich silovych konstant.

Z naméfenych polarizovanych spekter byly ziskany udaje nejen o vibra¢nich frekvencich,
ale i o geometrii vibra¢nich maédi, zejména byly jednoznaéné rozliSeny pésy rovinnych a
nerovinnych vibraci, Diky porovndni s vysledky méfeni na dalSich typech krystald
obsahujicich pouze jednotlivé slozky Hoogsteenova paru, tj. samotny 9-methyladenin nebo
1-methylathymin, bylo uréeno, které vibraéni mody jsou citlivé na vznik heteropéaru. Bylo
nalezeno nékolik vibra¢nich mddi, u kterych dochazi k signifikantnimu posunu frekvence.

Nejzajimavéjsim zjidténim je viak to, Ze zfejmé dochdzi ke spraZeni frekvenéng blizkych
vibraénich moédi adeninu a thyminu. Tento jev se projevuje vyraznou zmeénou Ramanova
spektra, ktera se zda byt zcela specificka pro vznik daného paru a tedy nezameénitelna
s tvorbou jinych typt vodikovych miistkii (naptiklad mezi bazi a vodou). Tyto poznatky
piinadeji nové podnéty pro hledani ramanovskych markeri, které by mély slouZit pro iden-
tifikaci jednotlivych typd vodikovych mistki mezi bazemi nukleovych kyselin v roztocich
(naptiklad pfi studiu dvojSroubovicovych a trojSroubovicovych struktur nukleovych kyse-
lin).
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INSTRUMENTS OF DISCOVERY

SPECIALISTE V OBORU FTIR

infracervené spektrometry s Fourierovou transformaci pro
narodéné aplikace i rutinni pouziti

prislusenstvi k IR a FTIR spektrometrim
specializované databaze IC spekter

rychla kvantitativni analyza ropného znecisténi véetné jeho
identifikace

modemové napojeni na rozsahlou databanku spekter
analyzator oieji

analyzatory plynl - muitikemponentova analyza az 20 sloZek bez
separace

infradervené mikroskopy

- spojeni FTIR se separacnimi metodami a TGA

zakézkovy vyvoj analytickych metod véetné programovani

bezplatné piedvedeni pristrojdi zajemcim s mozZnosti méfeni
vlastnich vzorkd

NICODOM, REP. NICOLET INSTRUMENT, HLAVNI 2727, 141 00 PRAHA 4

Tel.: 02 - 76 68 59, - 76 49 97, Fax: - 76 68 59



rPERKIN ELMER

Nad Ostrovem 1119/7
147 00 Praha 4
tel. 02-61222164-7, fax 02-61222168

Firma Perkin Elmer zajistuje prodej a servis p¥istroji v téchto oblastech:

+ spektroskopie (AAS, ICP-OES, ICP-MS, ¢ termicka analyza (DSC, DTA, TGA,
UV/VIS, FTIR, Fluorescence) DMA, DPA)

+ plynova chromatografie (GC, GC-MS) + polarimetrie

+ kapalinova chromatografie (LC, LC/MS,  + laboratomni informaéni systémy (LIMS)
LC/MS/MS) + elementarni analyza

Firma Perkin Elmer uvidi na trh
novou fadu aplikaéné orientovanych FTIR spektrometri:

Spectrum RX: piné integrovany a vykonny systém se snadnym ovla-
4n

Spectrum BX: poéitaem fizeny flexibilni systém s vestavénymi vali-
da¢nimi standardy a pln& validovanym softwarem
Spectrum 2

Spectrum GX: spickovy FTIR systém pro nejnaro¢ngjsi aplikace

s moznosti postupného rozsifovani

Spectrum Used Oil Analvzer:  jednoudelovy systém pro zjistovani degradace oleji

MIMORADNA CENOVA NABIDKA
PLATNA DO 30. 6. 1998:

FTIR Spectrum RXI za 600 000,- K& (bez DPH)

Jaroslava Sperkova:
Validace stanoveni nékterych kovii v biotickych matricich metodou ICP-MS

Vedouci diplomové prdce: Doc. Ing. Miloslav Suchdnek, CSc
Pracovisté: VSCHT, Ustav analytické chemie

Diplomova prace byla zaméfena na stanoveni stopovych mnoZzstvi chromu, kadmia, médi,
niklu a zinku v rostlinnych materialech metodou hmotnostni spektrometrie s induk¢né va-
zanym plazmatem (ICP-MS) a na odhadu nejistot souvisejicich s celym analytickym proce-
sem. Cilem diplomové prace bylo i navrZen{ standardntho operagniho postupu pro sta-
noveni téchto vybranych kovi v rostlinnych materialech metodou ICP-MS. Pfi méfeni po-
moci ICP-MS byly vyuZity dvé metody, metoda kalibraéni piimky a metoda piidavku stan-
dardniho roztoku. Pro ovéfeni spravnosti méfeni byly analyzovany dva druhy certifikova-
ného referen¢niho materialu rostlinného pivodu, jilek (CRM Rye Grass) a jehli¢i (CRM
Pine Needles).

V piipadé niklu byl ptipraven vlastni standardni roztok tohoto kovu a obsah niklu v tomto
roztoku byl stanoven primami metodou - gravimetricky a byly odhadnuty nejistoty tohoto
stanoveni. Nejvét$im piispévkem nejistoty celkového vysledku byla nejistota vyvazky. Na
této nejistoté se nejvice projevila zjiiténd ndhodna chyba vazeni, ktera by v tomto pfipadé
mohla byt zmensena pouZitim piesnéjsich vah. Odhad byl proveden i pro nejistoty tykajici
se piipravy kalibracnich srovnavacich roztokd ze zdkladnich standardnich roztok jejich
postupnym fedénim.

Nakonec byla odhadnuta kombinovand nejistota navrzeného standardniho operaéniho po-
stupu. Nejvétdim pfispévkem k celkové nejistoté byla nejistota u (Xobx) odpovidajici
hodnoty Xss (ktera byla odhadnuta z kalibracnich tudajit), nejistota stanovené hodnoty
sudiny a také nejistota rozkladu vzorku. K ur¢itému zmenSeni této kombinované nejistoty
by mohlo dojit napf. pfi provedeni vét$tho poétu experimentdlniho stanoveni obsahu
vihkosti ve vzorku nebo také pii volbé vétdi mavazky vzorku pro stanoveni vihkosti.
Podobné nejistota rozkladu vzorku by mohla byt sniZena vétSim pottem provedeni
experimentdlnich rozkladi

KATEGORIE B (publikace)

Tom4¥ MatouSek:
On-line atomizace selenovodiku v grafitovych atomizitorech: Odhad atomového ab-
sorpéniho koeficientu a spektroskopickeé teploty

7. D&dina, T. MatouSek, W Frech : On-line atomization of selenium hydride in graphite furnaces: Estimate
of atomic absorption coefficient and spectroscopic temperature. Spectrochimica Acta B 51: 1107-1119,
1996.

On-line atomizace selenovodiku v grafitovych atomizatorech vyuZiva davkovani analytu
v plynné fizi. V takovém systému je vstupni funkce analytu nezavisla na teplotnim pro-



gramu kyvety. Navic miizeme davkovat analyt do atomizatoru o znamé a ustalen¢ teploté.
On-line atomizace hydridi méZe byt tedy vhodnym nastrojem kurCovani nékterych
fyzikalnich konstant daleZitych pro ETA AAS, napfiklad atomovych absorpénich &i
difiiznich koeficientd.

Pouzity pfiéné vyhfivany atomizator zajistil konstantni teplotu v pozorovaném objemu.
Nase metoda davkovani zfedéného plynného selenovodiku ze zasobni nadoby dovolila upl-
nou kontrolu sloZeni atomizaéni atmosféry. Trubi¢ka z nitridu boru utésnéna v injekénim
otvoru atomizatoru se ukazala jako velmi vhodné spojeni davkovaci aparatury
s atomizatorem aZ do teplot okolo 2 400°C.

Ke zjisténi vlivu pritokové rychlosti nosného plynu na efektivni teplotu plynné faze
v atomizatoru pro nastavené teploty 1 800°C a 2 200°C byla pouZita méfeni spektroskopic-
ké teploty zaloZena na atomoveé absorpei &ar selenu o vinové délce 196,1 a 204,0 nm. Pri
téchto nastavenych atomizacnich teplotach byly zjiitény charakteristické hmotnosti m, na
¢afe 196,1 nm za riznych pritoki nosného argonu. Ziskana data byla pouZita k uréeni ex-
perimentalni hodnoty atomového absorpéniho koeficientu : (17,1 + 0,8) . 10" m*. Tato
hodnota se vyznamné nelisi od hodnoty teoretické. Hodnoty m, nalezené v teplotnim roz-
sahu 188 - 2400°C pro davkovani plynného hydridu do atomizitoru pii minimalnim
pritoku nosného plynu byly porovnany s charakteristickymi hmotnostmi pfi tradi¢nim
davkovani kapaliny. Z toho plynouci odhad ztrat volnych atomi analytu injek&énim otvorem
pro tradiéni davkovani kapalného vzorku ¢ini zhruba 20 - 25%.

Predsednictvo hlavniho vyboru

upFimné blahopFeje k Zivomimu jubileu dlouholetych funkciondfi Spolecnosti
Dr. Miroslavu Ryskovi, CSc (2. 2.)
a Dr. Milanu Farovi, CSc (3. 3.).

NABIDKOVA A POPTAVKOVA SLUZBA CLENU SPOLECNOSTI

VSCHT, Centralni laboratoic od koupi
spektrilni fotografické desky ORWO, typ U.
Informace: Ing. Lejckova, tel. (02) 2435 4153,

Spektroskopicka spolecnost Jana Marca Marci
adresa sekretaniatu: Thakurova 7, 166 29 Praha 6
redakéni rada; Dr. M. Fara, Dr. K. Jurek, Dr. J. Sysalova, Dr. B. VIgkova
tech. redakce: P. Vampolovi
redakéni uzavérka: inor 1998, uzavérka piistiho &isla: duben 1998

Vyrobni program LECO

Analytika pevnych ldtek - Kovové a anorganické matrice

Analyzatory uhliku, siry, kysliku, vodiku, povrchového uhliku, volného a vazaného uhliku,
vlhkosti a vazané vody

Elementdrni analyza - makro- a mikronavdaiky

Analyzétory uhliku, vodiku, dusiku, siry, kysliku, vihkosti, popele, ztraty Zihdnim
Analytika paliv

Analyzatory siry, C-H-N-O-8, vihkosti, prchavych latek, popele, vyhievnosti, bodu tani
popele

Optické emisni spektrometry

Simultanni kvantitativni stanoveni vice prvki v pevaych (GDOS) nebo kapalnych vzorcich
(OES-ICP)

analyzy povrchovych vrstev a koncentraéni profil do hloubky pod povrchem (GDOS)

u kovi

Pretavovaci zafizent

Pfiprava homogennich vzorki pro emisni a rentgenovou spektrometrii.

Tavici pFistroje

Vyroba tavenych tablet pro rentgenovou spekirometrii nebo kyselinovych vyluhi pro
analytiku AAS a ICP

Metalografie, zkouSeni materidlii

Pristroje na automatickou pfipravu vzorki, rozbruSovaci pily, lisy na zalisovani do umélych
hmot, systémy na brouSeni a le3t€ni, tvrdoméry.

Ptistroje ke kvalitativnimu a kvantitativnimu zkouSeni materiald, mikroskopy, obrazové
analyzatory.

Laboratorni picky, vysokoteplotni picky s ochrannou plynovou atmosférou

LECO Pegasus I GC/MS systém

Od obdr¥eni vzorku az po vytisknuti zévéreéné zpravy se Zadny jiny hmotnostni
spektrometr nemiZe v rychlost, pesnosti a jednoduchosti vyrovnat systému LECO Pegasus
I GC/MS. ;

Pegasus poprvé kombinuje technologie plynového chromatografu, time-of-flight MS a
technologie vysokorychlostniho vyhodnocovani signalu. Pegasus II zpisobuje pievrat jak ve
vyzkumu tak v provoznich analyzach GC/MS pro velkou fadu organickych sloucenin.

LECO INSTRUMENTE PLZEN Telefon : (019)7259301
spol s.r.o. 5 (019)7259302
Plaska 66, 323 25 Plzefi, CR Telefax : (019)521114
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Zavazna prihlaska
na kurz praktické AAS
(Karlik u Prahy, 9. - 12. 11. 1998)

Ptijmeni, jméno, titul:

Zaméstnavatel:

Adresa:

M3m zdjem o smluvni dopravu autobusem:

tam: [ ] zpét: ]

datum podpis

PrihlaSku odeslat na adresu Spolecnosti do 15. cervna 1998




