k58 Struktura 2010 - Lectures

&

Materials Structure, vol. 17, no. 2a (2010)

Lectures - Thursday, June 17

L22

Center of Molecular and Crystal Structures at the Faculty of Science, Charles University in Prague

CENTRUM MOLEKULOVYCH A KRYSTALOVYCH STRUKTUR NA
PRIRODOVEDECKE FAKULTE UK V PRAZE

l. Cisarova

Katedra anorganické chemie, PFirodovédecka fakulta.
Univerzita Karlova v Praze, Hlavova 8, Praha 2, 128 43
cisarova@natur.cuni.cz

Studium krystalové struktury pomoci difrakce rtg. zafeni je
v chemické sekci Prirodovédecké fakulty tradi¢né soucasti
katedry anorganické chemie. Zasluhou prof. Josefa Louba
byly od Sedesatych let minulého stoleti pouzivany
difrak¢éni metody jak k analyze monokrystald, tak ke kvali-
tativni a kvantitativni fazové analyze a to navzdory
chudému experimentalnimu vybaveni. Zasadni pielom
v pfistrojovém parku nastal po roce 1994 a to zejména diky
Grantové agentufe Ceské republiky, pofizenim &tyi-
kruhového difraktometru CAD4-MACHIIL. V roce 2000
pak bylo vytvofeno, diky projektu metodickych center
GACR, Centrum molekulovych a krystalovych struktur,
jehoz nejpodstatnéjsi c¢asti je difraktometr Nonius
KappaCCD s plosnym detektorem umoziujicim stanovit
ti1 krystalové struktury malych molekul denné. Moznosti
praskovych metod se pak podstatné rozsifily nakupem
difraktometru Philips XPertPRO v roce 2009.
Oblasti studia se déli na:
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L. struktury monokrystalt
a) nove pripravené latky v oblasti chemie (anorganicka
a organicka)
b) mineraly
¢) ptirodni latky

II. praskové metody
a) kvalitativni a kvantitativni fAzova analyza
b) stanoveni velikosti ¢astic

V soucasné dob¢ piimo s experimentdlnimi piistroji
pracuje pét lidi (dva na monokrystalovém difraktometru a
tfi na praSkovém). Na n¢ pak navazuje skupina pracovnikli
zpracovavajicich experimentalni data. Strukturni analyza
je pfedmétem jednosemetralni tithodinové prednasky a tii
ulohy z této oblasti jsou soucasti praktika z fyzikalnich
metod studia anorganickych latek.

X-ray Analysis at the Institute of Solid State Chemistry in Institute of Chemical Technology, Prague
RTG ANALYZA NA USTAVU CHEMIE PEVNYCH LATEK VSCHT V PRAZE
J. Rohli¢ek, B. Kratochvil

Ustav chemie pevnych latek, Viysoké $kola chemicko-technologické v Praze
rohlicej@vscht.cz

Historie
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Jiz v roce 1835 prvni katedrovy profesor F. X. M. Zippe
vytvoril mineralogickou sbirku, kterou postupnym rozsifo-
vanim dovedl k vrcholu profesor A. Ondiej (1887 - 1956).
Mineralogicka sbirka je dodnes chloubou celé Skoly. V
roce 1945 byla na tehdejsi katedfe mineralogie zavedena
metodika RTG difrakéni analyzy, kterd je hlavni
analytickou metodikou soucasného ustavu.

Vyzkumné aktivity

Vyzkum na Ustavu chemie pevnych latek miizeme rozdélit
do dvou skupin: aplikovana mineralogie (chemie anor-
ganickych pevnych latek) a aplikace RTG difrakénich

metod ve farmaceutickém primyslu (chemie organickych
pevnych latek).

Skupina aplikované mineralogie se zabyva studiem
geochemickych vlastnosti arsenu, selenu a antimonu
v modelovych roztocich a pfirozenych slozkach prostiedi.
Soucasti vyzkumu je i pfiprava a charakterizace novych
adsorbentd jednoduchou chemickou upravou povrchi
aluminosilikatt, které lze pouzit k odstraniovani téchto
prvki z kontaminovanych systémti. Novym tématem je
rovnéz aplikace pfirodnich a upravenych sorbentti k ¢isténi
vod obsahujicich 1éciva.

Hydrotermalni pfepracovani amorfnich prekurzora
(popilky, geopolymery, skla) na zeolitové faze je dalsi
aktivitou skupiny. Ziskané sorbenty vyhovuji narokiim pro
zachyt tézkych kovl a amoniakalniho dusiku z pfirodnich
recipientd.
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Obrazek 1. Ctyikruhovy difraktometr od firmy Oxford Diffraction - Xcalibur PXTM.

Dalsi oblasti vyzkumu je pfiprava a aplikace podvoj-
nych vrstevnatych hydroxidd. Studium je zaméfeno na
interkalaci hostitelskych struktur organickymi latkami.
Interkalované podvojné vrstevnaté hydroxidy jsou vyuzi-
vany pii piipravé nanokompozitnich materiald, 1€¢iv s
fizenym uvoliiovanim aktivnich slozek apod. Velka pozor-
nost je vénovana rovnéz vyzkumu katalyticky aktivnich
materiall na bazi smésnych oxidi pfechodnych kovu,
zejména piipravé podvojnych vrstevnatych hydroxida
pozadovaného slozeni a studiu vzniku a piemén oxi-
dickych fazi v zavislosti na podminkach tepelného
zpracovani prekurzori, nové téz depozici podvojnych
vrstevnatych hydroxidi a smésnych oxidd na kovové a
keramické nosiCe. Pripravené materiadly jsou zkoumany
jako katalyzatory pro spalovani t¢kavych organickych
latek a pro rozklad N,O.

Skupina chemie organickych pevnych latek se zabyva
aplikaci RTG difrakénich metod ve farmaceutickém
vyzkumu, vyvoji, vyrob¢ a kontrole. Z toho také vyplyva
velmi tizka spoluprace s farmaceutickym primyslem (Teva
Czech Industries, Zentiva, Interpharma a dalsi). Hlavnim
zaméfenim této skupiny je stanoveni struktury
farmaceutickych substanci z monokrystalu a z prasku a
korelace s jejich fyzikalné-chemickymi vlastnostmi. S tim
souvisi studium polymorfismu a solvatomorfismu

substanci. V posledni dobé se vyzkum také vénuje syntéze
a struktufe farmaceutickych kokrystalt, protoze se
ocekava jejich vyrazna aplikace ve farmaceutickych
formulacich pevnych lékovych forem. Kromé toho je
soucasti vyzkumu vyvoj krystalografického software. Na
Ustavu chemie pevnych latek byl vyvinut program MCE
2005, ktery slouzi ke zobrazovani a interpretaci map
elektronovych hustot. V soucasnosti je zde vyvijeno
roz§iteni programu FOX o tzv. “grid computing”.

RTG analyza

Pro monokrystalovou RTG strukturni analyzu je na ustavu
k dispozici klasicky étytkruhovy difraktometr Xcalibur
PXTM se 165 mm velkoplosnym detektorem Onyx CCD
(2k x 2k Kodak CCD ¢ip) a médeénou rentgenkou opatie-
nou grafitovym monochormatorem (Cu Ka.: A = 1,54180
A). Piistroj je vybaven také chlazenim vzorku od firmy
Oxford Cryosystems s otevienym proudem dusiku. K
piistroji je instalovan software pro sbér a redukci dat
CrysAlis Pro od firmy Oxford Diffraction.

Ustav tizce spolupracuje s Laboratofi rentgenové
difraktometrie Centralnich laboratoii VSCHT Praha. Ta
ma k dispozici praskové difraktometry Bruker AXS DS,
PANalytical X Pert PRO a Seifert XRD 3000 P.
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