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FYZIKA

Analytické metody na katedre jaderné chemie
FJFI CVUT

Alena Zavadilovd, Jan Bdrta, Martin Vik, Jin Kozempel
FJFI CVUT, Praha

Abstract. The article briefly introduces the Department of Nuclear Chemistry
and describes the main principles of modern analytical methods which are
regularly used in both the department’s research and education.

O katedre

Katedra jaderné chemie patfi mezi katedry zakladajici a dnes je nej-
stari katedrou Fakulty jaderné a fyzikalné inZenyrské CVUT v Praze.
Byla ustavena jako jedna ze t¥i zakladnich kateder v r. 1957. Fakulta
byla ptvodné soucasti Univerzity Karlovy v Praze, pod jménem Fakulta
technické a jaderné fysiky, a pozdéji byla pievedena pod CVUT. U jejiho
zrodu stali akademik Frantisek Béhounek, student v laboratofich pani
Marie Curie-Sklodowské a nejvyznamnéjsi éesky fyzik-radiolog, Vladimir
Majer, autor prvni ¢eské monografie o radiochemii z r. 1942.

V soucasné dobé se na katedfe jaderné chemie, kromé jinych pred-
métl, vyucuje jadernd chemie na vSech stupnich studia (bakalafské,
magisterské, doktorské). Patefi katedry jsou Gtyfi vyzkumné skupiny
se zamérenim na riuzné aplikace obort jaderné chemie — separacni
chemie a radioanalytické metody, radia¢ni chemie, radiofarmaceutické
chemie a skupiny studia speciace a migrace radionuklidd v zivot-
nim prostiedi. Vice informaci o katedfe lze nalézt napf. na strankach
http://www.jaderna-chemie.cz/.

Prehled nékolika analytickych metod, které na katedfe pouzivame ke
studiu vlastnosti fady riznych vzorkd, je uveden v jednotlivych kapito-
lach. Bez nich by praktickd vyuka ani fadny vyzkum nemohly probihat.
I kdyz se mize zdat, Ze se jedna o velmi slozité a az nepochopitelné me-
tody, jsou zakladnimi néstroji pro studium vlastnosti latek ¢i procesi,
se kterymi se bézné setkdvame v praxi. Pfi samotném studiu je dilezité,
aby parametry stanovené jednou metodou, byly potvrzeny jesté alespon
jednou jinou metodou.
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Casové rozliSen4 laserem indukovana fluorescence (TRLFS)

Casové rozliSend laserem indukovand fluorescenéni spektroskopie
(Time-Resolved Laser-induced Fluorescence Spectroscopy — TRLFS) je
moderni laserové spektroskopickd metoda uzivana ke studiu chemickych
forem (specii), v nichz se nékteré prvky pfi stopovych koncentracich
nachazeji. Lze také stanovit konstanty stability jejich komplexi. Kon-
stanta stability umoznuje urcit, jak snadno se bude ktery komplex tvorit.
Znalost speciace, nejen téchto prvkd, je dalezita k feseni fady problému
spojenych s jadernou energetikou, se zpracovanim (ukladdnim) radioak-
tivnich odpadi, jakoz i s ochranou zivotniho prostiedi.

Metoda TRLS dovoluje studovat vzorky kapalné, pevné nebo suspen-
ze, jediné omezeni je, Ze sledovana specie musi vykazovat méfitelnou flu-
orescenci (lanthanoidy: Eut, Tb3*, Gd3*, Dy?*, Sm3*, Ce?t, Tm3+,
Nd?*+, Ho?t, Er®t, Yb3*, aktinoidy: U+, Cm3?+, Am?+, Cf3+, Es3t,
Bk*t, Np®* a nékteré prechodné kovy: Cr, Mn, Ti a Ru). TRLFS je
uzivana ke studiu v anorganickém i organickém prostfedi. Vyhodami
jsou, vedle selektivity a citlivosti, rychlost (moZnost kinetickych stu-
dif), moZnost prace pii koncentracich mensich nez 107 M a dalkové
méfeni (optickd vldkna). Je to metoda nedestruktivni a neinvazivni. Ne-
dochézi k poruseni rovnovahy a se vzorkem se d& po analyze déle pra-
covat.

Vzorek je ozafovan laserovymi impulsy zvolené vinové délky. Vlnova
excitacni délka je ddna absorpénimi vlastnostmi studované formy (po-
kud by neabsorbovala, nemohla by pfijmout zaddnou energii). Pfitom
dochazi k excitaci centralniho (tézkého) atomu dané specie. P¥i nasledné
deexcitaci jsou emitovany fotony fluorescencniho zafeni, které je pro da-
nou formu prvku specifické. Priklad absorp¢éniho a emisniho spektra pro
volny uranyl (UO2T) v roztoku 0,1 M HCIO, je uveden na obr 1.

VInova délka fluorescen¢niho zafeni je dana rozdilem energii hladin,
mezi nimiz dochdzi k radiaénimu (z&fivému) prechodu, a tento rozdil
zavisi i na formé (specii) daného prvku. Odtud prvni moZnost, jak specii
identifikovat. Kazdé specii zaroven odpovida urcita charakteristicka doba
Zivota, coz v pripadé Casoveé rozlisené spektroskopie poskytuje dalsi moz-
nost jeji identifikace. V oblasti nizkych koncentraci je intenzita sumar-
niho spektra fluorescenéniho zareni téz pfimo tmeérné celkové koncent-
raci sledovaného prvku. Metoda TRLFS je tak vhodna i pro kvantita-
tivni stanoveni daného prvku, je mozné stanovovat stopové koncentrace
(pro U jednotky ng/1).
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Obr. 1: Priklad absorpéniho a emisniho spektra pro volny uranyl v roztoku
0,1 M HC104

Blokové schéma experimentalniho zafizeni je uvedeno na obr. 2. Zdro-
jem excitac¢niho zafeni je pocitacem Fizeny pevnolatkovy laserovy sys-
tém, jehoz generovanou vystupni vinovou délku lze preladovat v Siro-
kém rozsahu od ultrafialového zafeni pfes viditelné, az po blizké infra-
Cervené (rozsah dosazitelnych vlnovych délek je: 355-2 400 nm). Tak
je mozné zvolit optimalni maximalné absorbovanou vlnovou délku. Za-
kladem tohoto laserového systému je vybojkové cerpany Nd:YAG la-
ser generujici v blizké infracervené oblasti (1 064 nm). V systému jsou
zahrnuty nelinearni moduly, které umoznuji laditelnost vinovych délek
vystupniho laserového zareni. Tato preladitelnost je dana nelinedrnimi
optickymi krystaly, napi. krystaly pro generaci vysSich harmonickych
frekvenci (harmonické frekvence je ta, kterd mé nasobny pocet frekvenci
proti zdkladni), nebo pro optickou parametrickou generaci (nelinedrni
jev, pri kterém dochézi ke konverzi vstupni vinové délky na dvé rizné
vystupni). Konverzi na 532 nm zajistuje modul SHG (druha harmonicka
frekvence zékladni vinové délky), na 355 nm modul THG (t¥eti harmo-
nick4 frekvence). Hodnota 355 nm je vstupni vinovou délkou pro opticky
parametricky oscildtor (OPO), OPO modul mé zdkladni vlnovy rozsah
410-2 400 nm. V pripadé potieby je mozné dosdhnout posuvu vystupni
spektralni laserové charakteristiky smérem do UV oblasti (355-410 nm)
pomoci pfidavného modulu UV. Namisto modulu THG lze téz pouzit
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modul FHG (¢tvrtd harmonickéd frekvence), a generovat tak vystupni
vlnovou délku 266 nm.
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Obr. 2: Blokové schéma TRLFS systému: 1 — laserovy systém, 2 — interakéni
¢ast (kyveta se vzorkem v termostatovaném drzaku), 3 — joulmetr, 4 — detekéni
¢ast (monochromator a kamera ICCD)

V zavislosti na pouzité spektralni oblasti vinové délky je doba trvani
vystupniho laserového impulsu 2,5-8 ns. Opakovaci frekvence laseru je
nastavitelnd a typicky ¢ini 10 Hz. Pro ucely korekce pfirozenych fluk-
tuaci energie laseru je vystupni energie impulsu paralelné monitorovana
digitadlnim méricem. Budici laserové zafeni je na sledovany vzorek foku-
sovano soustavou ¢ocek. Je-li vorek kapalny, vklada se kyveta do drzaku
s termostatem, v némz lze regulovat teplotu vzorku v rozsahu 7-40 °C.
Emitované fluorescenéni zafeni je privadéno a fokusovano pomoci sou-
stavy Codek na Stérbinu monochroméatoru (MS257 LOT-Oriel, rozliseni
0,1 nm, pfesnost +0,1 nm a opakovatelnost +0,028 nm). Ziskané spek-
trum je nésledné detekovdno ICCD kamerou ANDOR iStar (detekéni
hlava Andor DH720i-18F-03), kterd obsahuje zesilovaci prvek slozeny
z fotokatody, MCP (microchannel plate) a fosforové vrstvy. Okamzik
emise impulsu a pocatek snimani rozlozeného spektra luminiscenéniho
zafeni jsou synchronizovany impulsy generovanymi logickymi obvody la-
serového systému.

Emise fluorescencniho zareni klesd exponencialné s casem. Polocas
fluorescence je rovnéz zavisly na formé studovaného prvku ve vzorku,
a proto lze ruzné formy odlisit i na zakladé sledovani tohoto parame-
tru. Casového rozlieni je dosaZeno postupnym zpozdovanim pocéatku
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snimani spektra, systém je Fizen pomoci pocitace. Detekovana casové
rozliSena fluorescencni spektra jsou nasledné analyzovana pomoci metod
multivaria¢ni analyzy. Doby zivota jsou pro danou formu charakteris-
tické, na jejich zakladé je mozné urcit, o jakou formu se jedné.

Cilem TRLFS je predevsim stanoveni fluorescenénich spekter a dob zi-
vota jednotlivych specii daného prvku, dale jejich koncentraci a konstant
stability.

Na nasem pracovisti se zabyvame predevsim studiem forem uranu a
europia, a to jak v jednoduchych modelovych systémech, tak i v redl-
nych vzorcich napt. dilnich nebo odpadnich vod. Znalost sloZeni, kvan-
titativni popis zastoupeni sledovanych specii a jejich konstanty stability
jsou nezbytné pro popis jejich chovani pfi migraci v zivotnim prostfedi.

Odtud napftiklad vychazeji bezpecnostni analyzy stavajicich i budou-
cich tlozist radioaktivnich odpadii. Rovnéz tak jsou tyto poznatky diile-
7ité pro vyvoj ¢i zdokonalovéni selektivnich extrahentt (sorbentt), které
slouzi k separaci radionuklidt (dekontaminaci) riznych médii.

Priklad casové zavislosti fluorescenéniho spektra vyznamné formy Ses-
timocného uranu CagUO5(CO3)3 je uveden na obr. 3.

intenzita [a.u.]

440 460 480 500 520 540 560 580
. [nm]

Obr. 3: Casové zavislost spektralni charakteristiky fluorescence CagUO2(CO3)3

Tato specie uranu je zastoupena v pfirodnich vodach v intervalu
pH 7-8. Podnétem pro jeji studium je vyzkum migrace uranu v lokalité,
ktera je sledovana jako prirodni analogon trvalého tlozisté vysoce aktiv-
nich odpadi v sedimentarnich horninach. Dale byly na nasem pracovisti
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podrobné studovany komplexy uranylovych iontd se siranovymi ionty,
které mohou vznikat vyluhovanim radioaktivniho odpadu podzemnimi
vodami. Stejné tak je predmétem zajmu speciace europia, které simuluje
tzv. minoritni aktinoidy (Am, Cm) v experimentech orientovanych na
vyvoj metod jejich separace z ozaifeného jaderného paliva.

Rentgenova difrakéni analyza

Jednou z pokrocilych analytickych metod, pouzivanych na katedie
jaderné chemie ke zkoumaéani rtiznorodych pevnych latek, je rentgenova
difrakéni analyza nebo téz praskova difrakce (X-ray Powder Diffraction,
XRPD). Tato metoda vyuziva toho, Ze pravidelné se opakujici struk-
tury v elementarnich burikach jakéhokoli krystalického materialu zpiso-
buji difrakci (ohyb) svazku rentgenovych paprskd, prochazejicich vzor-
kem. Na KJCH se rentgenova difrakce nejcastéji vyuziva k charakterizaci
struktury riznych sorbentt, jez jsou vyuzivané pro vychytavani riznych
radionuklidti z roztoktl, dale urcovani struktury pevnych latek priprave-
nych pomoci ionizujiciho ¢i UV zafeni, pro sledovani konverze materiala
pro oxidickd jaderna paliva (UOs) na perspektivni karbidy uranu (UC,
UC;) apod. Na katedfe jaderné chemie se pro tyto ucely pouziva starsi
piistroj TUR-62 (goniometr HZG-3, vyrobeno v NDR) a novy kompaktni
difraktometr Rigaku MiniFlex 600 (vyrobeno v Japonsku).

Pokud nechdme na neznamy vzorek dopadat rentgenové zafeni (tzv.
primarni svazek), dojde k rozptylu a z naméfeného thlu 26, sviraného
mezi primérnim a rozptylenym (difraktovanym) zdfenim, je mozné ur-
¢it, o jakou latku se jedna. Matematicky tento vztah popisuje Braggova
rovnice

2 dhkl sinf = )\,

kde A je vinova délka dopadajiciho zafeni a dyy je mezirovinnd vzda-
lenost ve struktuie dotycné krystalické latky, definovand celo¢iselnymi
indexy h, k, 1 a krystalografickou soustavou. Napf. pro ortorombickou
(koso¢tvereénou) soustavu plati

4w e
d2y a2 b

kde a, b, ¢ jsou miizkové parametry dané latky (délky hran elementarni
buriky). Tento vztah lze pouZit i na tetragonalni (¢tverecnou, a = b) a

kubickou (krychlovou, a = b = ¢) soustavu.
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Zmérime-li u nezndmého krystalického vzorku intenzitu difraktova-
ného rentgenového zareni v zavislosti na thlu 26, mtzeme z pozorovanych
pozic maxim na tomto grafu usuzovat na krystalografickou soustavu a
rozméry elementarni bunky latky nebo latek, obsazenych ve vzorku. Pro
jednodussi identifikaci latek se pouzivaji rozsahlé databaze obsahujici re-
lativni intenzity a difrakéni thly vétsiny dosud zkoumanych materiali.
Priklad tohoto postupu je uvedeny na obr. 4, kde byl v neznamém vzorku
identifikovan uhli¢itan barnaty BaCOs na zakladé pozic maxim na zmé-
fené Sedé difrakéni kiivce (Cerné svislé ¢ary oznacuji pozice a relativni
intenzity zdznamu BaCOs ze strukturni databéaze).

Uhli¢itan barnaty
BaCOs, ortorombicky
S witherit
T

Difrakéni uhel 26

Obr. 4: Difraktogram BaCOj3 a obsah jeho elementarni buriky (vpravo)

Takto 1ze snadno a rychle odlisit riizné krystalické latky v nezndmém
materidlu bez nutnosti chemické analyzy a zniceni vzorku samotného.
Navic je mozné velice snadno rozliit i jednotlivé strukturni modifikace
dané latky, a to i ve smési. Mame-li nap¥. vzorek titanové béloby (oxid
titani¢ity), miZzeme obsah anatasu a rutilu, dvou hlavnich strukturnich
modifikaci TiOg, uréit na zakladé intenzity (plochy) difrakénich linii pfi-
slusejicich témto dvéma fazim.

Rentgenova fluorescené¢ni analyza

Tato kvalitativni i kvantitativni analyticka technika umoznuje presné
urcit, jaké prvky vzorek obsahuje pomoci méfeni energie sekundarniho
rentgenového zareni vyzarovaného ze vzorku, na ktery dopadéa primarni
neboli budici rentgenové zafeni. Z energie emitovaného zafeni lze ur-
¢it pfitomnost prakticky vSech prvki (z detekénich diivoda obvykle jen
téz8ich nez hoic¢ik Mg), zatimco jejich hmotnostni/atomové zastoupeni
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lze stanovit na zakladé intenzity (plochy) jednotlivych pozorovanych
emisnich maxim. Vzhledem k tomuto principu a jeho podobnosti s flu-
orescenci se tato nedestruktivni analytickd technika oznacuje jako rent-
genova fluorescenéni analyza (X-ray Fluorescence Analysis, XRF).

Na KJCH je dostupny prenosny ru¢ni XRF analyzator Niton XI13T
900S GOLDD, ktery se bézné pouziva pro ur¢ovani presného prvkového
slozeni jak u smésnych oxidd, pfipravovanych pomoci UV ¢ ionizuji-
ctho zafeni, tak u jilovych mineraldi (bentonit), které maji slouzit jako
jedna z ochrannych bariér v tlozisti radioaktivnich odpadt. Déle se tato
metoda vyuziva pfi charakterizaci sorbentti ¢i sledovani poklesu mnoz-
stvi sorbovanych prvk® v roztocich a v neposledni fadé i k terénnimu
prizkumu hornin a minerald v dilnim dile Josef u vodni nadrze Slapy.

Princip metody je nasledujici: dopad rentgenového zareni na vzorek
zpusobuje vyrazeni elektront z nejhlubsich elektronovych slupek blizko
jader atomi (nejcastéji K nebo L). Tyto diry (vakance) v elektrono-
vém obalu pfedstavuji silné navyseni energie, které se atom snazi zbavit
ve snaze dospét ke stavu s minimalni energii. Dojde tedy k preskoku
elektronii z vysSich elektronovych slupek na mista dér v elektronovém
obalu, spojenému s emisi prebytecné energie, a to opét ve formé fotonu
rentgenového zareni.

Energie a do urcité miry i relativni intenzity vyzarenych fotonu jsou
charakteristické pro kazdy atom na zakladé Moseleyho zakona a jsou ta-
belovany. Dokazeme-li tedy pfesné zméfit energetické spektrum tohoto
pomérné nizkoenergetického ionizujictho zafeni (bézné asi 1 az 110 keV;
1 eV = 1 elektronvolt = 1,6022 - 107! J), miZeme piesné urcit prv-
kové slozeni vzorku na zékladé srovnani naméreného spektra s energiemi
charakteristického zatfeni prvk.

1400 ¢ Ba tCu .Y
| :
1200 + I
|
1000 + I
1] |
" 800 f I :
B b
£ 600 ¢ :
400 “
.
200 + ! 2\ ‘
0 £4 14, Fe } ' B AL
3 6 9 12 15 18

Energie [keV]

Obr. 5: Priklad rentgenfluorescenéniho spektra
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Neznamy vzorek, jehoz rentgenfluorescencni spektrum je uvedené
na obr. 5, obsahuje velké mnozstvi barya (L ¢ary neboli pfeskoky ze
slupky M na slupku L mezi 4 a 6 keV), médi (dvé K ¢ary neboli pie-
skoky ze slupky L na slupku K s energii 8,05 a 8,90 keV) a ytria (dvé
K ¢&ary s energii 14,96 a 16,74 keV). I velice malé mnozstvi drasliku
(3.31 keV) a zeleza (6.40 keV) je snadno detekovatelné.

Infracervena spektroskopie s Fourierovou transformaci

Infradervend spektroskopie patii mezi velmi dileZité nedestruktivni
analytické metody. P¥i identifikaci méfeného vzorku se vyuZzivé interakce
infracerveného zafeni s molekulami analytu (studovaného vzorku). Infra-
Cervenym zafenim (obr. 6) je mySleno elektromagnetické zafeni v rozsahu
vlnovych délek 0,78-1 000 pym (tj. 12 800-10 cm™1!), pficemz celd ob-
last byva z praktickych divodid jesté rozdélena na oblast blizkou NIR
(12 8004 000 cm™1), stiedni MIR (4 000-200 cm~!) a vzdalenou FIR
(200-10 cm™1).

NIR | MIR

Obr. 6: Rozdéleni spektra IR zareni

Energie fotond infracerveného zareni postacuje pouze pro zménu vib-
racnich anebo rotac¢nich stavt molekul. Zafeni ve FIR oblasti m4 energii
nejnizsi a postacujici pouze pro zmény rotacéni energie molekuly (oblast
rotacnich spekter), tedy excitaci energeticky nejméné naroénych vibraci,
napf. pro torzni kmity, slabé mezimolekulové interakce atd. Oblast MIR
lasti lezi vétSina fundamentalnich vibraci, proto spektroskopie v této
oblasti poskytuje informace o struktuie molekuly, charakterizaci a iden-
tifikaci vétsiny latek. FT-IR spektroskopie ma v MIR oblasti Siroké prak-
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tické uplatnéni ve vSech chemickych odvétvich (farmacie, analyza potra-
vin, materidlovy vyzkum — kompozity, nanomateridly, petrochemie atd.).
Energie zafeni v NIR oblasti je naopak nejvyssi, molekuly mohou tak
excitovat do vyssich vzbuzenych stavii (overtonti). Spektroskopie v této
oblasti ma vyznam hlavné z hlediska kvantitativni analyzy (kontrola
kvality v potravindfstvi a farmacii, pro organy celni spravy a jinde).

Principem infracervené spektrometrie je absorpce infracerveného za-
feni prichodem pres vzorek, pfi niz dochizi ke zméndm rotacné-
vibra¢nich stavii molekul v zavislosti na zménach dipdlového momentu
analytu. Analytickym vystupem je infracervené spektrum, které je funkc-
nim zndzornénim zavislosti energie vyjadiené v procentech transmi-
tance (T) nebo absorbance (A) na vlnoétu dopadajiciho zafeni. Oblast
absorpci oznac¢ujeme jako absorpéni pasy a jsou charakterizovany polo-
hou maxima (ev. minima) a relativni intenzitou. Infracervené spektrum
je pro kazdou latku charakteristické natolik, Ze neexistuji dvé latky se
zcela shodnymi IR spektry. Jednotlivé funkéni skupiny se ve spektru
projevuji podobné, tudiz lze analyzou spektra potvrdit ¢i vyvratit pri-
tomnost téchto skupin (obr. 7).
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Obr. 7: Funkéni skupiny v infracerveném spektru

Infradervené spektrometry (obr. 8) v soucasnosti pracuji s polychro-
matickym zarenim — spektrometr lze tedy povazovat za interferometr,
pricemz spektralni informace se ziskava Fourierovou transformaci mul-
tiplexniho interferogramu. Hlavni soucasti spektrometru hned po zdroji
polychromatického zafeni, kterym byvéa vétsinou globar (karbokorun-
dova ty€inka zhavena na 1 400 °C) nebo Nernstuv hofak (smés oxidu
zirkonia a yttria zhavend na 1 600 °C), je tedy Michelsontiv interfero-
metr (modulator), ktery rozdéluje paprsek zafeni na paprsky dva. Tento
jev probih4 na polopropustném zrcadle (beamsplitter). Pro stfedni in-
fracervenou oblast je na nosic¢ z bromidu draselného KBr napafena velice
tenka vrstva germania. Ulohou délice svazku je pfesné polovinu zafeni
odrazit a druhou ¢ast zafeni propustit. Pohyblivé zrcadlo kontinualné
vytvar vystupni vlnu s proménlivou amplitudou (intenzitou). Celkovy
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soucet interferujicich vln opousti beamsplitter jako jedna vystupni vlna,
ktera je v podstaté modulovanym vstupnim zafenim a frekvence zmény
jeji intenzity zavisi na rychlosti pohyblivého zrcadla. Optické soucasti
spektrometru jsou pozlacené a uzaviené ve vysusovaném prostoru. Pies-
nou polohu pohyblivého zrcadla méii referen¢ni helium — neonovy laser,
pricemz laserovy signal je modulovan stejnym zpusobem jako infracer-
vené zareni a pak sniman laserovym detektorem, umisténym u vystupu
zafeni z modulatoru. Timto zptsobem je zaruceno, Ze infracerveny signal
detektoru je sniméan vzdy presné ve stejnych bodech drahy pohyblivého
zrcadla, coz je zékladni podminkou pro to, aby se spektra namétrend pii
jednotlivych akvizicich dala primérovat, a tim se zlepsila jejich kvalita
(zvétseni poméru signal/Sum). Infracerveny detektor zaznamenava ana-
logovy signél (napéti) a pomoci analogové-digitalniho pfevodniku (ADC)
je tento signal digitalizovan.

Vsechny body digitalizovaného interferogramu jsou pomoci Fourie-
rovy transformace prepocteny na jednopaprskové spektrum, které pied-
stavuje zavislost intenzity signalu na vlnoctu zareni. Podilem intenzity
kazdého bodu jednopaprskového spektra vzorku a intenzity shodného
bodu jednopaprskového spektra pozadi vznikne bézné infracervené spek-
trum.

L Samgle Compmci_,

Obr. 8: Infracerveny spektrometr
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Jako detektory (Detector) jsou pouzivany pyrolitické detektory DTGS
(deuterium triglycinsulfdt) nebo MCT (mercury-cadmium-tellurid),
chlazené kapalnym dusikem. Oba detektory jsou zalozeny na zméné
stupné orientace polarnich molekul vlivem teploty, ¢imz dochézi ke ge-
nezi elektrického naboje v kontaktech mériciho krystalu.

Nepostradatelnou soucasti spektrometru je série zrcadel (Mirror) pro
prevod elektromagnetického zafeni mezi jednotlivymi optickymi a elek-
tronickymi prvky spektrometru. Cely systém je umistén na vlastni op-
tické lavici v uzavieném a vysuSovaném boxu. Infracervené zareni je vy-
vedeno okénkem (KBr nebo CsI) do vzorkového prostoru, kam je vkladén
vzorek a protilehlym okénkem z téhoz materidlu vstupuje proslé zafeni
do detektoru. Vzorkovy prostor je zpravidla zabudovan do télesa spek-
trometru (Sample compartment), ale mize byt sérii zrcadel vyveden i
mimo tento prostor — takovato alternativa slouzi pro pfipojeni externich
modult (mikroskop, termoanalyzétor, plynovy chromatograf apod.).

Zakladni techniky pro méfeni vzorki lze vybirat podle povahy vzorki,
tedy zdali se jedna o kapalné nebo pevné vzorky, anebo métreni plynnych
vzorkl. Obecné rozezndvame techniky méfeni transmisni/absorpéni, kdy
dochézi k prichodu infracerveného zafeni vzorkem, a metody reflexni,
kdy dochézi k odrazu (rozptylu) infracerveného zafeni z povrchu vzork,
eventualné kombinaci obou dé&ju, tedy reflexe i absorpce zareni. Takto
ziskané spektralni informace se do jisté miry lisi, ale kvalitativni (struk-
turni) informace ve spektru zistédva zachovana (obr. 9).
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Obr. 9: Infracervené spektrum vzorku hydroxyapatitu
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Nase pracovisté je vybaveno infracervenym spektrometrem Nicolet
iS50 s automatickou vyménou beamspliteru pro méfeni v MIR i FAR
oblasti s integrovanym diamantovym néastavcem pro méfeni zeslabené
totalni reflektance (ATR) jak pro kapalné, tak pevné vzorky. Vzorkovy
prostor je osazen nastavcem na méfeni transmisnich/absorpénich spek-
ter a modulem pro méfeni rozptylovych spekter (DRIFT). Spektrometr
slouzi pro strukturni analyzu produktt a meziproduktd syntéz nosici
radionuklidi pro nuklearni medicinu, znacenych sloucenin a nanomate-
riali, kompozitnich materiald a analyzu povrcht.
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TELL IT IN MATH!

sin(¢)|cos(¢)]”
sin(p) + 1.4

r(@) =2 - 2sin(p) +
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