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UVOD A CILE PRACE

Cilem bakalatfské prace bylo seznameni se s principy infracervené spektroskopie a
jejich moznostech vyuziti pfi studiu organickych a anorganickych sloucenin. Infradervena
spektroskopie je jednou z nejcastéji vyuzivanych metod studia predev§im organickych
latek. S tim souviselo 1 provedeni reSerSe, kterd si dala za cil zjistit soucasny stav jiz

existujicich knihoven infracervenych spekter.

DalSim cilem prace bylo sezndmit se s dostupnymi méficimi technikami a naucit se
zachdzet se spektrometrem ThermoNicolet Nexus 670 véetné piislusného softwaru Omnic.
Praktickou casti prace bylo provedeni méfeni IR spekter vybranych ligandi,
anorganickych soli a koordinacnich sloucenin, které se vyuzivaji na Katedie anorganické

chemie PfF UPOL.



1. TEORETICKA CAST
1.1. SPEKTRALNi METODY

Znalost struktury a slozeni hmoty je dilezitym pozadavkem pfii analyze zkoumanych
latek. Jednou z moznosti, jak ziskat informace o slozeni studovaného vzorku, je pouziti
spektralnich metod. Pojmem spektralni metody oznacujeme fyzikalné-analytické postupy
méfeni, pfi nichZ pozorujeme plsobeni elektromagnetického zateni na vzorek. V zasadé
dochazi ke ttem déjim — k odrazu svétla od hmoty, jeho rozptylu nebo absorpci. Klicovy
vyznam pro studium vnitini struktury latky ma absorpce, kterd souvisi s vyménou energie

mezi vzorkem a dopadajicim zafenim.1?

Elektromagnetické zafeni 1ze vnimat soucasné jako vinéni a proud ¢astic. Ve fyzice se

. ro v rox , . v 1 3 .
pro tento jev setkdvame s oznaCenim korpuskularné-vinovy dualismus zateni.® Teorie
popisuje zafeni jako vinéni, které se mize ohybat, lamat i odrdzet, a jako proud ¢astic —
fotont.>* Zakladni vlastnosti elektromagnetického vInéni lze popsat pomoci frekvence,

vlnové délky a rychlosti Sifeni svétla.* Frekvence zafeni se vyjadfuje vztahem:

c
2 (1)

(c = rychlost svétla Sificiho se vakuem, ¢ = 2,9979.10%* m-st, v = frekvence [Hz],

A= vlnova délka [m]).

Pievracena hodnota vinové délky A se oznaduje jako vlnodet &[cm™]:

.1
Y= )

Korpuskularni povaha svétla popisuje paprsek jako proud castic (fotonli) bez naboje
snulovou klidovou hmotnosti, které jsou nositeli energie. Samotnd energie

elektromagnetického zafeni je pfenasena po jednotlivych kvantech, tzn. je kvantovana.>®

Pro energii zafeni byl odvozen vztah:!

(h = Planckova konstanta, h = 6,626-10734J-s) 47



Zrovnice je patrna zavislost energie na veli¢indch popisujicich vlastnosti
elektromagnetického zafeni. Vyznam spektralnich metod ma v analyze latek nezastupitelné
misto. Lze je uplatnit pii analyze a vyzkumu novych latek, ve farmacii i biomedicing.®
Spektralni analyzou lze identifikovat neznamé vzorky, urcit jejich Ccistotu, stanovit

koncentraci, pfipadné napomoci urgit strukturu latky.*

1.1.1. Rozdéleni spektralnich metod

vvvvvv

rozdéleni podle toho, zda studovana latka zafeni pohlti (absorpéni spektroskopie) nebo
vyzafi (emisni spektroskopie).l Absorpci oznacujeme interakci zafeni s latkou, béhem
které¢ latka pfijima energii o velikosti Av. Pfijetim energie latka prechazi ze stavu
energeticky nizsiho do stavu s vy$si energii. ° Veli¢inou popisujici velikost absorpce je tzv.
absorbance A. Absorpcni spektralni metody lze vyuzit v analytické chemii v souvislosti
s Lambert-Beerovym zakonem, jez vyjadiuje zavislost absorbance na koncentraci podle

vztahu, ktery plati pouze pro ziedéné roztoky:
A=c - ¢l 4

(c = molarni koncentrace [mol-dm~], e = molarni absorpéni koeficient [dm®-cm™-mol™],

| = délka kyvety [cm])™°
Ze zateni vstupujictho do systému je Cast vzorkem pohlcena, zbylou cast zatreni
zkoumand latka propusti. Propustnost (transmitance) T je definovdna jako podil zareni
latkou propusténého k toku vstupujiciho zateni:

r=®

do ()
(T = transmitance, ¢ = propustény zafivy tok, ¢h = vstupujici zatrivy tok)

Mezi absorbanci a transmitanci plati nasledujici vztah: 112

A= —logT = log@

¢ (6)

10



1.1.2. Spektrum elektromagnetického zareni

Elektromagnetické zateni je tvofeno vlnami, které se liSi svou vlnovou délkou A.
Pomoci optického hranolu nebo miizky lze toto polychromatické zafeni rozlozit a ziskat

elektromagnetické spektrum® (viz Obr. 1).

10° 102 105 108 108 1010 1072

IR VIS uv X-Ray

radiove
gamma

mikrovinné

Obr. 1: Spektrum elektromagnetického zafeni.

S rozdélenim elektromagnetického spektra na jednotlivé oblasti souvisi 1 dal$i mozna
klasifikace spektralnich metod. Rentgenové zateni (A = 1 pm-10 nm) vyuziva metoda
rentgenové strukturni analyzy, ktera definuje strukturu krystali.'*Z hlediska charakteristiky
latek je zdkladni metodou UV/VIS spektroskopie, vyuzivajici zafeni o vlnové délce
200-800 nm.**Velmi vyuzivanou technikou (pfedev§im v organické chemii) je nuklearni
magneticka rezonance (NMR), ktera vyuziva radiofrekvenéni ¢ast spektra.'® Pro strukturni
charakterizaci ma klicovy vyznam infraervena spektroskopie, jejiz vlastnosti,

instrumentace a vyuziti bude rozebrano v samostatné kapitole.
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1.2. INFRACERVENA SPEKTROSKOPIE

Jednou z analytickych spektralnich metod je infracervena spektroskopie (dale IR
spektroskopie), kterd studuje absorp¢ni spektra molekul absorbujicich zafeni z infracervené
oblasti spektra. Infracervené zareni (dale IR zafeni) se v elektromagnetickém spektru
nachédzi mezi zafenim viditelnym a mikrovinnym, ¢emuz odpovida rozsah vinovych délek
800 nm-0,5 mm. V IR spektroskopii se setkavame spise s vinoctovym vyjadienim rozpéti
zafeni, tj. 12 500-20 cm .2 Tradi¢ni déleni IR oblasti shrnuje Tabulka 1.

Tabulka 1: Rozdéleni IR oblasti.

zkratka rozsah [cm™] rozsah [um]
blizké zareni NIR 125004000 0,8-2,5
stfedni zareni MIR 4000-400 2,5-25
vzdalené FIR 400-20 25-500

Infracervend spektroskopie naSla Siroké vyuziti napfi¢ téméf vSemi chemickymi
odvétvimi. Uplatituje se jak v kvantitativni, tak kvalitativni analyze, lze s jeji pomoci
dokazat pfitomnost urcitych strukturnich rysti nebo funkénich skupin, dale lze studovat
dynamické vlastnosti molekul a jejich chemické vlastnosti. Vyuziti nasla rovnéz
Vv oblastech farmacie, forenzni chemie ¢i potravinafstvi. IR spektroskopie byla velmi
uzitenym nastrojem pii studiu komplexnich karbonyldi, kdy bylo mozné urcit tad

vazby. 1718

1.2.1. Princip infra€ervené spektroskopie

Fotony IR zafeni nemaji dostateCnou energii, aby zménily stav elektroni
v molekulovych orbitalech. Jejich energie (1-60kJ/mol) je vSak dostacujici ke zméné
vibraénich nebo rotaénich stavii molekuly.’® 1°® Molekuly jsou nositeli energie, ktera
zpusobuje jejich neustaly pohyb. Plati, Ze n atomova molekula mé 3n stupna volnosti. Tti
stupné volnosti nalezi translaci, jelikoz se molekula pohybuje jako celek ve sméru os X, y a

Z.

V piipadé nelinearni molekuly nalezi dalsi tfi stupné€ volnosti rotaci a zbylych 3n — 6
stupiii vibraénimu pohybu. Linearni molekuly maji rotac¢ni stupné volnosti pouze dva,

tudiz pro vibraéni pohyb zbyva 3n — 5 stupiidi volnosti.'®

12



Zékladni podminkou proto, aby dand vazba piislusné molekuly byla aktivni v IR
spektru, je zména dipolového momentu, ¢imz se tato metoda odliSuje od Ramanovy

spektroskopie, jejiz zdkladni podminkou je zména polarizovatelnosti.?°

1.2.2. Vibraéni pohyb

Vazba mezi atomy v molekule neni rigidni, ale je schopna konat vibra¢ni pohyby.
Klasicka fyzika definuje vibraci jako periodicky se ménici délku mezijaderné vzdalenosti
atomil ve vazb¢. Nejlépe lze vibra¢ni pohyb popsat na nejjednodussi, tzn. dvouatomové

molekule, pomoci teorie harmonického oscilatoru.

Vibrace lze tedy chapat jako zménu vazebné délky nebo zménu velikosti vazebnych
uhli. Dochazi-li pii vibraci ke zméné délky vazby, oznacuje se tato vibrace jako valencni
(v) (Obr. 2). Dale se tento typ vibrace rozdéluje na symetrickou a antisymetrickou. Vibrace
souvisejici se zménou vazebnych hll nazyvame vibracemi deformacnimi (d), které

klasifikujeme na vibrace rovinné a mimorovinné, kdy atomy vibruji mimo rovinu tvofenou

- @ @ @ e
o ' B o o+ + o + - @
4

atomy.

Obr. 2: Schematické znazornéni typu vibraci (A = valen¢ni vibrace, 1 — symetricka,
2 — asymetrickd; B = deformacni vibrace, 1 — kyvadlova, 2 — niizkova, 3 — véjitovita,

4 — kroutiva).

1.2.2.1. Harmonicky oscilator
Pro vhodnou nazornost lze dvouatomovou molekulu pfirovnat ke dvéma kulickdm
(dva atomy), které jsou spojeny pruzinou (chemickd vazba). Vychyleni kulicek
Z rovnovazné polohy zptisobi, ze na kulicky bude pusobit sila pfimo umérna velikosti

vychyleni.

13



Tuto silu definuje Hooktiv zdkon vztahem:??
F= —k -x )

(F = pusobici sila, k = silova konstanta, X = délka posunu, velikost vychyleni)

Energie vibracniho pohybu je sloZena z casti kinetické a potencialni, které se pii
vibraénim pohybu vzajemné meéni. Potencidlni energie pruziny je nejvetsi tehdy, kdyz je
pruzina stlatena nebo roztazena na maximum. Pohledem kvantové mechaniky vazba kmita

s ur¢itou frekvenci, pro kterou byl v souvislosti s Hookovym zakonem odvozen vztah:

2w ®

(v = frekvence, k = silova konstanta, x = redukovana hmotnost vibrujicich atomii)

Redukovana hmotnost je zavedend aproximace, jeZ umoziiuje popsat chovani systému
sestavajiciho ze dvou atomu. Lze ji vypocitat podle vztahu:
my + m,

H= g - my) )

(m1, m2 = hmotnosti vibrujicich atomti)

Pro celkovou energii vibracniho stavu harmonického oscilatoru plati:

AL P IR

H 2 (10)

(h = Planckova konstanta, k = silova konstanta, u = redukovana hmotnost, v = frekvence,
v = vibra¢ni kvantové ¢islo)1141°

Vibrac¢ni kvantové cislo nabyva hodnot 0, 1, 2, ..., z ¢ehoz vyplyva, Ze vibracni

energie molekul je kvantovana.?

Ze vztahu (10) je také patrna oboustranna zavislost energie a frekvence. Zarovein jsou
ob¢ veli¢iny ovliviiovany pevnosti chemickych vazeb (silova konstanta k) a hmotnosti
atomil. Niz8i vibrac¢ni energii (frekvenci) 1ze o¢ekavat u molekul se slabsi vazbou (napf.

jednoducha vazba je slabsi nez trojna), totéz plati pro molekuly s t€z8§imi atomy ve vazbé.

14



Molekuly mohou absorbovat takové zafeni, které svou energii odpovida frekvenci jejich

vibraéniho pohybu.1%?®

1.2.2.2.  Vibraéni prechody

Za laboratorni teploty se vétSina molekul nachéazi v zdkladnim stavu, jemuZ odpovida
a4 L s . 1 < Gk
vibracni kvantové ¢islo v = 0 a energie E, = Eh - v. Aby doslo ke zméné¢ vibra¢niho

stavu, musi molekula pohltit zafeni takové energie, ktera odpovida energetickému rozdilu

mezi dvéma vibra¢nimi hladinami (Ezsteni = AE).

Zaroven musi byt frekvence zafeni plsobiciho zménu shodné s vibracni frekvenci
vazby. Lze tedy konstatovat, ze molekuly mohou absorbovat pouze zafeni, jehoZ energie
odpovida frekvenci vibrace vazby. Zména vibra¢niho stavu probihd v ramci jednoho stavu

elektronového a nazyvame ji vibraéni prechod.?*24

Ptechod ze zékladni hladiny do vyssi (z v=0na v = 1) je nazyvan jako fundamentalni
a v infraerveném spektru mu pfifazujeme nejvice intenzivni pasy. Méné vyrazné jsou
tzv. horké pasy, kterym pfifazujeme vibra¢ni ptechody molekul z jiz excitovaného stavu

(napt. zv=1do v =2).162°

1.2.2.3.  Anharmonicky oscilator
Model harmonického oscilatoru nelze aplikovat na vibra¢ni pohyby realnych molekul,
protoze zanedbava repulzi kladn¢ nabitych Céastic a také moZnost roztrzeni vazby.
Pfiblizenim atomu vznik4 mezi jadry odpudiva sila a tim rychleji roste energie molekuly.
Chovani realnych molekul se pifirovnava k tzv. anharmonickému oscilatoru, u kterého

vyjadfujeme energii vibracniho stavu vztahem:

1 1)
Eanharmvin. = h - V(V+§> —h-v-x (V+ E) (11)

(h = Planckova konstanta, v = frekvence, v = vibra¢ni kvantové ¢islo, Xe = konstanta

anharmonicity)?>2

Pro jednoduché vazby nabyva konstanta anharmonicity (xe) hodnot 0,01-0,05. Teorie
anharmonického oscilatoru ukazuje, ze rozdil energie mezi sousednimi vibra¢nimi
hladinami nejsou konstantni, jako tomu bylo u harmonického oscilatoru. S rostoucim

vibra¢nim ¢islem se diference mezi hladinami postupné snizuje (Obr. 3).

15



excitovana hladina GF
? v=5
zakladni hladina

I m '

mezijaderna mezijaderna
vzdalenost vzdalenost

Obr. 3: Krivka zavislosti potencialni energie na vibracnich stavech pro anharmonicky
oscilator (vlevo): A = vibracni piechod, IR oblast; B = detail rotacnich pfechodu,
mikrovinna oblast; a harmonicky oscilator (vpravo): ¢ernd Sipka = fundamentalni pfechod,

cervena Sipka = svrchni pfechod, modra Sipka = horky ptechod.

Harmonicky oscilator absorbuje zateni tehdy, kdyZ se kvantové ¢islo méni o jednotku,
tj. dochazi jen k ptechodiim mezi sousednimi hladinami. Ve spektrech realnych molekul se
objevuji vibracni prechody, jimz odpovidd zména vibra¢ni Cisla Av> 1. Tyto ptechody
nazyvame jako tzv. svrchni nebo vys$s§i harmonické prechody (tzv. overtony).8% Intenzita
vyssich harmonickych prechodli je ve srovnani s fundamentalnimi ptechody nizsi, ale

frekvence naopak 2-3x vétsi.?*

1.2.2.4. Viceatomové molekuly
Viceatomova molekula miize obsahovat vice druhii atoma a riizné typy vazeb. Na
jejich vibrace lze pohlizet jako na vice vibrujicich anharmonickych oscilatord, které se
pohybuji nezévisle. Pocet téchto tzv. normalnich vibraci odpovidd poctu molekuldrnich
vibra¢nich stupnti volnosti (3n — 6, kde n je pocet atomii v molekule). Amplitudy vychyleni
jsou pro jednotlivé atomy ¢i funkéni skupiny rozdilné, ale v dusledku jejich malého
ovliviiovani se nedochazi k vyrazné zméné absorp¢nich pésu ve vysledném IR spektru. Na

zaklad¢ této skutecnosti byla sestavena tabulka charakteristickych vibraci, podle nichz lze
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pomérné piesné lokalizovat vibraci konkrétni funkéni skupiny nebo vazby.!®
Pozorovatelnost vibrace ve spektru je podminéna zménou dipdlového momentu

molekuly.'’

1.2.2.5. Infraervené spektrum

Vysledkem ziskanym z detektoru po interakci IR zéafeni s analyzovanou latkou je
infracervené spektrum, v némz jsou zaznamenany absorpcni pasy (signaly) odpovidajici
energiim zareni, které molekula absorbovala. V IR spektru mize byt na ose y vynesena
absorbance (A), transmitance (T) nebo reflektance (R), a na ose x vlnocet (V). Kazdy
absorp¢ni pas je charakterizovan svou polohou a relativni intenzitou. Pii méfeni v MIR
oblasti mizeme spektrum rozdé€lit na dvé oblasti — oblast valen¢nich a deformacnich

vibraci,1o-1727

Oblast valenénich vibraci (v = 4000-1500 cm™) zahrnuje absorpéni pasy
charakteristick¢é pro dané funk¢ni skupiny. Proto se tato oblast také nazyva oblasti
charakteristickych vibraci. Konkrétni hodnoty vibraci jsou uvedeny v tabulkach, které
slouzi kusnadnéni interpretace. Okolo vlnoctu 1500 cm™ piechazi oblast
charakteristickych vibraci pozvolna v oblast vibraci deformacnich. Tato ¢ast spektra je
obtizn¢ interpretovatelna, jelikoz zahrnuje signaly typické pro molekulu jako celek. Podle
intenzity signalu se pak dané vibrace oznacuji pomoci zkratek silnad — s (strong), stiedni —

m (medium) a slaba — w (weak).1628.29

Pro demonstraci jsou uvedeny spektra trihydratu dusiénanu méd’natého (Obr. 4 a 5).

Obr. 4: IR spektrum trihydratu dusi¢nanu méd’'natého (zavislost transmitance na vinové

délce) v porovnani s piiloZzenym ,,referenénim* spektrem dohledanym dle literatury.*
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Obr. 5: IR spektrum trihydratu dusi¢énanu méd’natého (zavislost transmitance na
vlnoctu) s oznac¢enim vibraci v oblasti otisku palce na zakladé tabelovanych hodnot pro
dusi¢nanovy aniont: A = 1310-1405 cm™?, B =1018-1050 cm?,

C =807-850 cm™, D = 697-716 cm™.%/

1.2.2.6.  Vibrace molekul a teorie grup

Ke studiu molekulovych vibraci lze s velkou vyhodou vyuzit teorie grup. Po zatazeni
ptislusné molekuly (¢i jejiho fragmentu, napt. karboxylové skupiny, aminoskupiny...) do
patficné bodové grupy, je mozné urCit jejich vibraéni moéd. Plati totiz, Ze symetrie
rovnovazné konfigurace molekuly se promitne do symetrie normalnich vibraci, pfi¢emz ty
lze délit na zakladé toho, k jaké ireducibilni reprezentaci nalezi dana normalni soufadnice

(normalni soufadnice je prvkem baze generujici danou ireducibilni reprezentaci).

Pro nazorné predvedeni je niZze uveden piiklad pro molekulu NHs (totéZ by platilo

napf. pro sifi¢itanovy ¢&i chloreénanovy anion):2%263!

Molekula amoniaku obsahuje jednu trojcetnou rotacni osu (Cs) a tii vertikalni roviny

(ov), Tadi se tedy k bodové grupé Csy.2® (viz Obr. 6)

Obr. 6: Znazornéni operaci symetrie na molekule amoniaku (vlevo troj¢etna rota¢ni

osa, vpravo vertikalni roviny).2
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Nasledny postup je takovy, Ze se sestroji tabulka charakterii a uréi se reprezentace I'°N,
kterd v sob& zahrnuje reprezentace pro translaci (I'M), rotaci (") a vibraci ().
S vyhodou lze vyuzit dostupné tabulky charakterd, viz Tabulka 2. Reprezentace I'*N se
vypocte prenasobenim charakteru matice dané operace symetrie (viz Tabulka 3) podtem

atomu (nr), které po aplikaci pfislusné operace symetrie ziistanou beze zmény.

Tabulka 2: Tabulka charakteri, kde: E = identita, C3 = trojCetna rotatni osa,

ov = vertikalni rovina, A1, A2 = jednodimenziondlni reprezentace, E = dvoudimenzionalni

reprezentace.
Cav E 2C3 3ov
A 1 1 1 z, 72, X%+ y?
Az 1 1 -1 R;
E 2 -1 0 (x,y), (xz,yz), x> —y% xy) (Rx Ry)
Ny 4 1 2
e 12 0 2

Reducibilni reprezentace TN je nasledné rozlozena pomoci vztahu (12) na pfislusné

ireducibilni reprezentace A1, A2 a E:

1
4= = ) XRA®) "

=fad , X(R) = charakter reducibilnich reprezentaci, x(R)“ = charakter
(g grupy p

ireducibilnich reprezentaci)
an=1/6 (12 +0+6)=3
an2=1/6 (12 +0-6) = 1
ac=1/6 (24 +0+0) = 4
Z toho vyplyva, ze reprezentace I'°N je tvofena: TN = 3A; + Az + 4E
Podle tabulky X pak plati: "=A1+E
=A+E

Fvib = 1—~3N _ Tt _ ot = 2A; + 2E
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To tedy ve vysledku znamend, Ze molekula amoniaku (a dal$i molekuly nalezejici do
bodové grupy Cay) ma dvé totalné symetrické vibrace a dva degenerované pary vibraci.
Zaroven bude platit, ze vSechny tyto Ctyfi mody budou aktivni jak v infracerveném
(podminkou je zména dipdlového momentu), tak v Ramanové spektru (podminkou je
zména polarizovatelnosti molekuly).?® Tento teoreticky vypocet pak lze ovéfit na zakladé
experimentalnich dat, kdy vibrace nalezici molekule amoniaku spadaji do oblasti: 1004
(A1), 1601 (E), 3330 (A1), 3428 (E) cm™ (Obr. 7).

& 3 & A & A

1004cm~1(A}) 1601cm~1(E*) 3330cm~ (A7) 3428cm~1(E*)

Obr. 7: Vibrace molekuly amoniaku.?

Tabulka 3: Charaktery matic (y()) pro vybrané operace symetrie (R).%

R AR)
E 3
Cs 0
o 1
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1.3. TECHNIKY MERENI

1.3.1. Transmisni techniky

Vyhodou transmisnich technik IR spektroskopie je moznost méfit latky ve vSech
skupenskych stavech, tj. ve stavu pevném, kapalném i plynném. Pfed métenim se vzorek

umisti do kyvety, ktera propousti IR zafeni.®*

Materialy na vyrobu kyvet jsou rtizné, nejcastéji vyuzivanymi jsou napi. KBr, ZnSe
nebo Csl. Pfi volbé kyvety je tfeba uvazovat, S jakym typem vzorku pracujeme — KBr i Csl

jsou silné polarni slouéeniny, které jsou snadno rozpustné ve vodg.>

1.3.1.1.  Plynné vzorky

Plynné vzorky se kvili nizké hustoté méii ve sklenénych kyvetach, v nichz plyn
vytvoii silnou vrstvu. Télo kyvety tvoii duty valec s dvéma otvory pro nasavani a vypust’
plynu, na jehoz koncich se nachédzeji okénka z vhodného materialu. Protoze plyn je fidkou
fazi, je potfeba prodlouzit drdhu paprsku az na nékolik desitek metri, ¢imz se zvysi
pravdépodobnost interakce IR zareni se vzorkem. K prodlouzeni drahy paprsku se

pouzivaji specialni kyvety se soustavou zrcadel, od nichZ se paprsek odrazi. 23

Obr. 8: Schematicka znazornéni plynové kyvety (vlevo) a dlouhocesté plynové kyvety
(vpravo).
1.3.1.2. Kapalné vzorky

U kapalnych vzorkil je dulezita volba rozpoustédla, v némz bude vzorek rozpustén.
Samotné rozpoustédlo absorbuje IR zafeni, coz se projevi absorpénimi pasy ve vysledném

spektru. Pfi vybéru rozpoustédla je tieba zvazit jeho propustnost v IR oblasti, inertnost
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K rozpusténé latce a také to, aby nereagovalo s materialem kyvety — velmi vhodnymi jsou

rozpoustédla typu chloroform, tetrachlormethan nebo sirouhlik.?:%

Kyvety pouzivané k méteni kapalnych vzorkl jsou tvofeny soustavou okének, kdy
zakladem jsou dvé okénka od sebe oddé€lend tzv. distancni folii. Tloustka distancni folie

uréuje celkovou tloustku kyvety, ktera byva obvykle 0,1-1 mm.%®

1.3.1.3. Pevné vzorky

Vzorek pevné latky je nejprve potieba zpracovat do podoby pevnych tablet nebo
suspenze. Pfi tvorbé tablet se pevna latka promisi s vhodnym inertnim ¢inidlem (KBr nebo
Csl) tak, aby vznikla homogenni smés. Nasledné se smés pod vysokym tlakem slisuje do
tvaru tablety. Dal$i mozZnosti, jak s pevnym vzorkem pracovat, je suspendovat jej do
viskozni kapaliny. Bézné se pouziva parafinovany olej Nujol nebo halogenovany

uhlovodik Fluorolube.36:3°

1.3.2. Reflexni techniky

Kapalné nebo pevné vzorky lze méfit i reflexnimi (odraznymi) technikami, které byly

)_35

puvodné uréeny pro vzorky nepropoustéjici IR zateni (Obr. 9

Obr. 9: Zobrazeni principu zakladnich metod IR (A = zeslabena totalni reflektance,

B = diftizni reflektance, C = spekularni reflektance).
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1.3.2.1.  Spekularni reflektance

Technika spekularni reflektance spociva v méfeni intenzity odrazeného paprsku IR
zateni od lesklé podlozky, na niz je umistén zkoumany vzorek (Obr. 9C). Podminky
spekularni reflexe neboli zrcadlového odrazu splituje takovy paprsek, jehoz uhel odrazu je
shodny s uhlem paprsku dopadajiciho na podlozku. Zména intenzity odrazeného zateni je
ovlivnéna napft. indexem lomu a absorpénimi vlastnostmi vzorku, thlem dopadu IR zafeni

a kvalitou povrchu.?43¢

1.3.2.2.  Difazni reflektance (DRIFTS)

Dalsi zreflexnich technik je diftzni reflexe, znama pod zkratkou DRIFT nebo
DRIFTS (z anglického Diffuse Reflectance Infrared Fourier Transform Spectroscopy)
(Obr. 9B). Metoda se pouziva pro méfeni zejména pevnych vzorktl v praskové formé, kdy

neni potieba vzorek pied méfenim specialné ptipravovat.?+%

Interakci IR zéfeni se vzorkem dochazi ke tfem dé&jim — cCast zafeni je zrcadlové
odrazena (spekularni reflexe), ¢ast je absorbovana a cast rozptylena (diftzni reflexe).
Rozptyleni vznika pti dopadu paprsku na povrch analyzované latky, kde se paprsek odrazi
od jednotlivych povrchii castic jemné rozmélnéného prasku, které jsou nédhodné

orientovany v prostoru.t’243¢

Rozptylené neboli difuzni zéfeni je poté vhodnou optikou vedeno na detektor
spektroskopu. Vyhodou techniky difuzni reflexe je jeji vysoka citlivost a minimalni
pozadavky na pfipravu vzorku, pfi¢emZ je tieba uvazovat n€kolik faktorti, které mohou
ovlivnit kvalitu méfeni. Konkrétné se jednd o velikost ¢astic, homogenitu a koncentraci
vzorku, jeho index lomu, pifipadné¢ index lomu matrice. Metoda je pouzitelna pro analyzu

nejriznéjsich povrchil, povlakd nebo i napf. polymernich natéri. %63

1.3.2.3.  Zeslabena totalni reflexe (ATR)
Technika zeslabené totalni reflexe neboli ATR (z anglického Attenuated Total
Reflectance) byva pouzivana pii méfeni spekter latek, které silné absorbuji IR zafeni.
Takovymi latkami mohou byt pevné latky nebo kapaliny, napt. rizné gely, pasty, viskdzni

latky nebo polymerni ¢&i praskové vzorky.3®

Princip metody spociva v mnohonasobném uplném odrazu zéateni na fazovém rozhrani

méficiho krystalu a vzorku (Obr. 9A). Nejprve paprsek prochazi méficim krystalem, jez
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predstavuje opticky hustsi prostfedi. Krystaly se vyrabi z materiali s vysokym indexem
lomu svétla a pro ATR jsou nejpouzivanéjS$imi materidly diamant, selenid zine¢naty,
germanium nebo kiemik.>® % Nasledné paprsek putuje k analyzované latce, ktera je

s krystalem v dokonalém kontaktu. Dopada-li paprsek na plochu vzorku pod vétsim thlem,

nez je tzv. mezni (kriticky) tihel, dochdzi k jeho uplnému odrazu.343°
Velikost kritického thlu udava vztah:
n
sin©9,, = =
" (13)

(6m = mezni tihel, N1 = index lomu méticiho krystalu, n2 = index lomu vzorku)3:39:46

Ackoli se jednd o totdlni odraz, mala cast zafeni béhem procesu odrazu prostupuje do
vzorku jako tzv. evanescentni vlna (viz Obr. 10). Vzhledem ktomu, Ze prunik
evanescentni viny pod povrch analyzované latky dosahuje nékolika pm az mm, nevyzaduje
tato technika pfiliSné mnozstvi vzorku. Hloubka priniku zavisi na vinové délce zareni,

indexech lomu vzorku i krystalu a také uhlu paprsku vzhledem k rozhrani.

Zavislost jednotlivych veli€in vyjadiuje vztah:

A
d. =

p n
2mn, /sinze -2
n;

(14)

(dp = hloubka pruniku, 4 = vlnova délka [nm], n1 = index lomu krystalu, n, = index lomu

vzorku, © = tihel dopadu paprsku)?4363940

V zéteni vychdzejicim ze vzorku jsou nékteré frekvence zéatfeni oslabeny, coz je
zpisobeno pohlcenim konkrétnich frekvenci zateni vzorkem. Vzorek absorbuje konkrétné
ty frekvence, které se shoduji s frekvencemi vibraci jeho vazeb. Jelikoz se cely d&j odrazu
nckolikrat opakuje, oslabeni frekvence se tim znasobi a lze jej poté pozorovat ve

vysledném spektru.?436:39

Spektra latek zméfend ATR technikou mohou byt ovlivnéna napt. vinovou délkou

zateni, hlem dopadu zafeni na fazové rozhrani, indexem lomu krystalu a kontaktem
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vzorku s krystalem. Celkové je technika ATR Siroce vyuzivanou metodou diky rychlosti
méfeni a minimalni pfipravé vzorku, kdy neni tfeba analyzovanou latku michat s inertnim

médiem, jako byl u jinych technik, napi. KBr nebo Nujol.1"363°

4

Obr. 10: Schematické znazornéni principu ATR techniky (1 — primarni paprsek,
2 — ATR krystal, 3 — vzorek, 4 — evanescentni vlna, 5 — penetra¢ni hloubka, 6 — odrazeny

paprsek).
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1.4. KNIHOVNY IR SPEKTER

Knihovny spekter predstavuji typ databaze neboli systému, v némz jsou uspotradana
vybrana data. RozliSujeme knihovny dvojiho typu — papirové a elektronické. Papirové
knihovny pfedstavuji objemné tisténé katalogy jednotlivych spekter, u kterych nelze

provést piipadnou upravu podle pozadavki uzivatele.

U elektronickych knihoven si 1ze v konkrétnim spektru vyhledat potfebnou informaci,
popt. jej upravit dle potieby. V nasledujicim textu jsou popsany nékteré z knihoven
infracervenych spekter, které 1ze dohledat na webu.

1.4.1. Knihovna: ir-spektra.com

Webova stranka: http://www.ir-spectra.com/

Databaze dostupna na vyse zminéné webové strance nabizi kolem 160 000 spekter
riznych typi — FTIR a Ramanova spektra. Spektra jsou uspofddana do pfiblizné¢ 100
knihoven, jeZz nejsou volné dostupné. Zhruba polovinu knihoven tvoii FTIR spektra

méfena technikou zeslabené totalni reflexe.

FTIR knihovny spekter jsou rozdéleny do skupin podle toho, jaké typy latek obsahuji —
jsou zde uvedeny knihovny anorganickych i organickych sloucenin, polymert,
nebezpeénych ¢i toxickych latek, souhrnné knihovny zahrnujici prifez spekter ze vSech
zminénych skupin nebo knihovny specidlni, jez obsahuji spektra latek jako napft. 1éCiv,

drog nebo lidskych ledvinovych kament.*
Pro vétsi prehlednost o obsahu danych skupin je niZze uvedena tabulka (viz Tabulka 4).

Tabulka 4: Prehled skupin spekter:

Knihovna Pocet spekter Typ spektrometru
Anorganické a organické latky 6187 Nicolet 670

Polymery 6701 Nicolet 670 a Miracle™
Toxické, nebezpe¢né a forenzni 7313 Nicolet 670 a Miracle™
Souhrnné 21498 Nicolet 670 a Miracle™
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1.4.2. Knihovna: Spectral Database for Organic Compounds SDBS

Webova stranka: https://sdbs.db.aist.go.jp/sdbs/cqgi-bin/direct frame top.cqi

Spektralni databaze SDBS (Spectral Database for Organic Compounds) ptedstavuje
integrovany systém databdzi organickych latek, které obsahuji spektra méfena 6 typy
analytickych metod. Nalezneme zde spektra méfend hmotnostni spektroskopii
s elektronovou ionizaci (EI-MS, 25000 spekter), infracervenou spektroskopii
s Fourierovou transformaci (FTIR, 54 100 spekter), nuklearni magnetickou rezonanci H a
BC (*H NMR — 15900 spekter, °.C NMR — 14 200 spekter), Ramanovou spektroskopii
(3 500 spekter) a spinovou elektronovou rezonanci (ESR, 2 000 spekter).

Databaze vznikla v 70. letech v Japonsku a méfeni probihala v letech 1982-1989.
Celkove bylo v japonském institutu prométeno 34 600 latek, z nichz je vétSina komeréné

dostupnych a dvé tfetiny obsahuji ve své struktute 6-16 atoma uhliku.

Na webové strance jsou dohledatelné parametry méfeni pro jednotlivé metody. IR
spektra byla méfena na dvou spektrometrech — Nicolet 170SX v rozsahu 4 000-2 000 cm™
s rozlienim 0,5 cm™ a v rozsahu 2 000-400 cm™ s rozligenim 0,25 cm™, a spektrometru
JASCO FTIR-410 srozlisenim 0,5 cm™. Kméfeni byly pouzity vzorky kapalnych i

pevnych latek, kdy pevné latky byly méfeny technikami KBr tablet a nujolové suspenze.*?

1.4.3. Knihovna: National Institute of Standards and Technilogy NIST

Webova stranka: https://webbook.nist.gov/chemistry/

Webova stranka NIST WebBook Chemistry je souhrnnou databazi obsahujici kromé
spektralnich dat také data termodynamicka (napf. data fazovych pfemén). Jsou zde
k dispozici spektra méfena metodami UV/VIS spektroskopie, hmotnostni spektrometrie

(MS), plynové chromatografie (GC) a infraervené spektroskopie (IR).

Databaze IR spekter vznikla digitalizovanim spekter, jez vydala Koblentzova
spolecnost. Plvodni spektra byla méfena na hranolovych nebo miizkovych
spektrometrech, proto je tfeba dbat opatrnosti pii jejich srovnavani se spektry méfenymi na
FTIR spektrometrech, jelikoZ se mohou liSit v rozsahu, rozliSeni a Cistoté latek. Nalezneme

zde spektra cca 72 000 latek, vétsinou organické povahy.*®
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1.4.4. IR spektra v databazi SciFinder

Webova stranka:https://sso.cas.org/as/nl Kbi/resume/as/authorization.ping

Dalsi moznosti ziskani IR spektra je vyuzit souhrnny chemicky vyhledava¢ SciFinder,
ktery obsahuje kromé spektralnich dat i odkazy na védecké Clanky, postupy syntéz, aj.
Vyhodou oproti jinym databazim je, ze zde mizeme nalézt IR spektra latek nejen
komer¢né dostupnych, ale 1 takovych, u nichz byly pii identifikaci IR spektra proméiena a

autor je nasledné zvefejnil.**
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2. EXPERIMENTALNI CAST

Experimentalni Cast bakalarské prace spocivala ve vytvoreni knihovny IR spekter
vybranych ligandd, anorganickych soli a koordina¢nich sloucenin. VSechny latky jsou na
Katedie anorganické chemie PfF UPOL bézné pouzivany nebo zde byly pfipraveny.
Vlastnim métfenim bylo ve vysledku proméfeno 286 vzorkt, pfi€emz k méteni byl vyuzit
spektrometr Thermo Nicolet Nexus 670 IR (vice viz kapitola 2.3). Knihovna je soucasti

volné ptilozenych piiloh.

Nastavené parametry spektrometru:

Pocet scani: 168

Pocet scanil pozadi: 168

Rozsah vInoéti: 4 000-400 cm

Mg¢fici krystal: diamant (index lomu 2,4)

2.1. SEZNAM CHEMIKALII

K vlastnimu meéfeni byly pouzity komeréné dostupné chemikélie od firem Sigma-
Aldrich, Merck, Lachema, PENTA, Chemapol, Acros Organics, TCI, Fluka, Ferah Berlin,
Maybridge, Fisher Scientific. Nékteré pouzité latky byly pfipraveny pracovniky Katedry
anorganické chemie PfF UPOL.

Seznam chemikalii je soucasti voln¢ ptilozenych elektronickych ptiloh.
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2.2. TECHNIKY MERENI

Spektra pro samotnou knihovnu spekter byla zméfena metodou ATR (viz kapitola
2.2.1). Krom¢ toho byly rovnéz na dvou latkach vyzkouseny i techniky pomoci nujolové
suspenze a KBr tablet (viz kapitoly 2.2.2, 2.2.3), nicméné piislusné vzorky nejsou soucéasti

knihovny.

2.2.1. ATR technika

Vzorek byl nabran na Spicku Spachtle a v ptipad€ potieby rozetfen v achatové misce na
jemny prasek. Ze Spachtle byl vzorek premistén na krystal v ATR néstavci a pfitlacen
Spachtli, coz vylepSilo kontakt méficiho krystalu s povrchem vzorku. Na Spachtli byl
nasledn¢ zatlaCen Sroub ATR néstavce a bylo provedeno méteni. Pti kazdé vyméné vzorku
byl méfici krystal vycistén pomoci papirového ubrousku a methanolu. Pted aplikaci

dalsiho vzorku bylo proméfeno i pozadi.

2.2.2. Nujolova technika

Malé mnozstvi vzorku (na Spi¢ku Spachtle) bylo rozetieno na velmi jemny prasek v
achatové tfeci misce. Praskovy vzorek byl nanesen na spodni stranu Petriho misky a vedle
n¢j byla kdpnuta kapka Nujolu. K promiseni Nujolu a vzorku slouzila druhd Petriho miska,
S jejiz pomoci byla kapka Nujolu nejdiive pfesunuta do vzorku a nasledné byly obé¢ latky
pomiseny tak, aby vznikla prihledna suspenze. Tato suspenze se Spachtli aplikovala na
sklicko, které bylo umisténo do nastavce spektrometru. Takto pfipraveny vzorek byl

proméien.

2.2.3. KBr technika

Pro vytvoieni KBr tablety bylo navazeno 200 mg bromidu draselného a 5 mg vzorku.
Smés téchto dvou latek byla rozetfena v achatové tfeci misce, poté pomoci Spachtle
pienesena do lisu a slisovana. Ziskana tableta se pinzetou pienesla do nosice, ktery byl

umistén do drzaku spektrometru.
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2.3. INSTRUMENTACE

Existuji tfi zdkladni druhy infracervenych spektrometra: disperzni, nedisperzni a
spektrometry s Fourierovou transformaci'’ Nejvice vyuzivanymi se pro svou rychlost,
spolehlivost a moZznost vyladit signal v koneéném spektru, staly spektrometry
s Fourierovou transformaci. Disperzni spektrometry rovnéz pouZzivany, ale ptredevsim pro

méfeni v blizké oblasti IR spektra.?*

Zatizeni vyuzivand na meéfeni spekter jsou vzajemné odlisnd, maji vSak nékolik
zékladnich ¢asti, které jsou pro vSechny spektrometry shodné (viz Obr. 11). Jedna se o
zdroj zafeni, disperzni soustavu, prostor pro umisténi vzorku, detektor a zafizeni
vykonavajici vyhodnoceni naméfenych dat. Umisténi jednotlivych komponent je pro

konkrétni spektroskopii vzdy charakteristické, stejné jako dal$i pomocné optika.®

Obr. 11: Schématické znazornéni IR spektrometru (1 - laser, 2 - interferometr,
3 —zdroj IR zafeni, 4 - d€li¢ paprsku, 5 - zrcadla, 6 - vzorkovaci prostor se vzorkem,
7 — detektor).

2.3.1. Zdroje zareni

Zdrojem IR zéafeni pro méfeni ve stfedni oblasti je tyCinka z inertniho materialu, ktera
po rozzhaveni na vysokou teplotu (1000—1800 °C) emituje IR zateni. V FTIR spektrometru
se nejvice pouziva keramickd ty¢inka, dalSimi zdroji mohou byt ty€inky oxidli vzacnych

zemin (Nernst Glower) nebo karbidu kiemiku (Globar). Paprsek vychazejici ze zdroje je
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pomocnou optikou veden do Michelsonova interferometru, ktery se sklada z délice paprskii

(ang. beamsplitter) a dvou zrcadel #54

2.3.2. Déli¢ paprsku a Michelsonlv interferometr

Déli¢ paprskt je tradicné umistovan pod thlem 45° vzhledem k dopadajicimu zéafeni a
jeho funkci je rozdélovat dopadajici paprsek na dveé ¢asti (optiméalné v poméru 1:1 pro
vSechny vlnové délky, viz Obr. 12). Jedna ¢ast rozdéleného paprsku prochazi na pohyblivé
zrcadlo za délicem paprskill, druhd se odrézi na zrcadlo nepohyblivé. Délice jsou vyrabény
z materidlu se stfedné¢ vysokym indexem lomu. Pro MIR oblast je obvykle voleno

germanium a pro NIR oblast germanium nebo kiemik.

Material je aplikovan v tenké vrstvé na konstrukéni material délice, kterym je bromid
draselny nebo selenid zinec¢naty. Pro spravné plnéni funkce rozd€leni paprsku je nezbytné,
aby déli¢ paprsku i jeho podklad (KBr nebo ZnSe) mély plochou povrchovou tpravu.
Nejbéznéjsim typem déli¢e paprsku je pro MIR oblast kombinace germania a bromidu

draselného, jehoZ rozsah je 6500-400 cm=.4

Obr. 12: Schematické znazornéni Michelsonova interferometru (1 — laser,

2 — polopropustné zrcadlo, 3 — pohyblivé zrcadlo, 4 — pevné zrcadlo, 5 — detektor).

Paprsky se od vzajemné kolmych zrcadel odrazeji a vraci se zpét na déli¢ paprska, kde
interferuji. Pozitivni interference nastava tehdy, kdy je drahovy rozdil paprski celistvym
nasobkem jejich vinové délky. Pohyblivé zrcadlo mlze svym pohybem tento drahovy

rozdil ovlivnit (zménit).*

Z interferometru je rekombinovany paprsek veden do prostoru se vzorkem a odtud

dopadé na detektor. Vybér detektoru pro FTIR spektrometry je zasadni, protoze detektor
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musi byt pfizpiisoben poZzadavkiim na optickou propustnost, spektralni rozsah méteni,
spektralni rozliseni a dobu odezvy. Dva nejvice pouzivané detektory jsou DL a TGS
(deuterovany L-alanin dopovany triglycin sulfat) a MCT (slitina teluridu kademnatého a
rtutnatého, Mercury Cadmium Telluride). Rozsah pouzitelnosti detektord je dan
materidlem, ktery je vyuzit na okénko detektoru. VétSina detektor pracuje pii pokojové

teploté, nékteré (napt. MCT) vyzaduji chlazeni tekutym dusikem.?
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3. DISKUZE

3.1. Tvorba knihovny spekter

Pii samotné tvorbé knihovny spekter byla jako méfici metoda zvolena technika ATR.
Vybér techniky byl ovlivnén predevsim jejimi vyhodami ve srovnani s ostatnimi metodami
méfeni. Kromé ATR techniky byly vyzkouSeny i dalsi dvé méfici metody — metoda KBr
tablet a pomoci nujolové suspenze. Ty vSak byly provedeny ptfedevSim z praktickych
divodi — osvojeni si pfislusnych pracovnich postupti a metod zpracovani vzorku.
Dulezitou vyhodou ATR byla pak hlavné minimalni ¢asova naro¢nost upravy vzorku —
kapaliny bylo mozné nakapat rovnou na méfici nastavec a pevné latky se v ptipadé potieby

pouze rozetiely v achatové tieci misce.

Dalsi vyhoda ATR techniky spocivala v tom, Ze vzorek nebylo tieba michat s inertnim
médiem, jako je tomu pfi transmisnim méfeni KBr tablet nebo metod€ nujolové suspenze.
Pouziti inertu se nicméné projevi ptitomnosti absorpéniho pasu ve vysledném spektru. Pro
nazornost jsou nize piiloZzena spektra samotnych inerti — Nujol, Fluorolube a KBr
(viz Obr. 13, Obr. 14).
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Obr. 14: IR spektrum KBr.
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Nujol je mineralni olej absorbujici IR zéafeni v rozmezi piiblizné 3000-2770 cm™ a
1480-1350 cm™. V tomto rozsahu by mohlo dojit k pfekryvu absorpénich pasti Nujolu
napiiklad s valen¢nimi vibracemi alkanti nebo deforma¢nimi vibracemi alkanti, ¢i alkoholt
a fenoli.. V ptipadé Fluorolube je absorpce patrna v oblasti zhruba 2530-2080 cm*
a 1440-430 cm™,

Vzhledem k Sirokému absorpénimu pasu Fluorolube v oblasti deformacnich vibraci je
vhodné jej vyuzit jako médium spiSe pro kvalitativni analyzu, jez slouzi k urceni
ptitomnosti funkénich skupin na zéklad€ interpretace spektra v oblasti charakteristickych
vibraci. Pomérné Casto vyuzivanou transmisni metodou je tvorba KBr tablet, jejimz

omezenim je naro¢nost piipravy KBr tablety, ktera byla popsana vyse (viz kapitola 2.2.3).

Cilem tvorby knihovny bylo zajistit dostupnou databazi IR spekter, jez bude nasledné
k dispozici pracovnikiim i studentim na Katedfe anorganické chemie PiF UPOL. Pii
vytvareni knihovny bylo celkoveé prométeno 286 latek, které jsou komercné dostupné a na
katedfe anorganické chemie se vyuzivaji pti syntézach nebo pii vyuce. Knihovna obsahuje

1 spektra latek, jez byly pfipraveny zaméstnanci nebo studenty katedry.

3.2. Dostupné knihovny spekter

Kapitola tykajici se dostupnych databazi spekter popisuje celkové tfi databaze, které
byly dohledany. Prvni databaze knihoven od spolec¢nosti NICODOM s.r.o0. neni vetejné
dostupna, ale lze si vybrané knihovny zakoupit za uvedené ceny. Zvlastnosti je, Ze
spolecnost nabizi i knihovnu IR spekter vybusnin, kterou poskytuje pouze vladnim
organizacim a ¢leniim NATO. Dalsi dvé databaze (SDBS a NIST) jsou vefejn¢ dostupnymi

zdroji spektralnich 1 jinych chemickych informaci.

Porovnanim uzivatelskych rozhrani databazi SDBS a NIST zjistime, Ze v obou
systémech lze ptislusné spektrum dohledat pomoci ndzvu chemické slouceniny, jejiho
molekulového vzorce a CAS cisla. Databaze SDBS dokaze vyhledat data i podle poctu
konkrétnich atomii (atomii uhliku, vodiku, kysliku, ...), popf. lze do rozhrani zadat
hodnotu daného IR signalu ¢i NMR posunu. V databazi NIST lze kromé vySe uvedenych
parametri vyhledavat i pomoci [UPAC identifikatoru. Pro celkové usnadnéni je v u obou

systému k dispozici vybér konkrétniho typu dat, jez hledame.
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Obr. 15: Webové rozhrani SDBS.
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Condensed phase THz IR spectrum

Phase change Mass spectrum

Reaction UV/Vis spectrum

lon energetics Gas Chromatography

lon cluster Vibrational & electronic energy levels

Constants of diatomic molecules

Henry's Law
Obr. 16: Dalsi moznosti vyhledavani v databazi NIST.

Dalsi moznosti, jak na webu vyhledat potiebna IR spektra, je pouziti souhrnné
vyzkumné aplikace SciFinder. Problémem vyhledavani v této databazi je, Ze neni vetejné
dostupna — je potieba si zaplatit registraci. Ve srovnani s vySe zminénymi databazemi ma
SciFinder tu piednost, ze podle chemické struktury latky vyhleda jeji charakteristiky
(nézev struktury, CAS cislo, molekulovou hmotnost, hustotu, popt. bod tani nebo varu) a
experimentalné prométeni dostupna spektra mezi nimiz byva k dispozici i IR spektrum.

Samotny postup vyhledavani popisuje Obr. 17.
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Obr. 17: Znazornéni ukazky vyhledavani na webové strance SciFinder pro

1,10-fenanthrolin.
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4. ZAVER
Piedlozena bakalafska prace méla vytyCené Ctyfi hlavni cile — seznamit se s principy
IR spektroskopie a meéficimi technikami, naucit se zachdzet se spektrometrem

ThermoNicolet Nexus 670, a pfedevsim vytvofit vlastni knihovnu spekter. Soucasti prace

bylo rovnéz provedeni reserSe ohledné soucasného stavu knihoven IR spekter.

Teoreticka cast se tedy zaméfila na podrobnéjsi popis principu IR spektroskopie a pro
demonstraci bylo uvedeno a interpretovano jedno IR spektrum. Co se tyce dostupnych
knihoven IR spekter, jsou zde zminény Ctyfi hlavni zdroje obsahujici rozsédhlé databaze

spekter (jedna se napt. o databaze SDBS, NIST, atd.).

Samotna prakticka ¢ast pak obnasSela vytvoteni knihovny — celkové bylo zméfeno 286
spekter organickych i anorganickych latek. Tato knihovna je pak soucasti elektronické
prilohy bakaléiské prace. VSechny vzorky byly méfeny metodou ATR, nicméné byly
rovnéz vyzkouSeny i dal§i méfici techniky (naptf. pomoci nujolové suspenze nebo KBr

tablet).
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