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Zavér

Pro dobfe krystalicky standardni material (korund)
naneseny na relativné velké plose mikrodifrakéni technika
rozhodné zaostava pro relativné vyssi hodnoty polositky
difrakci. Pokud je vSak k dispozici pouze malé mnozstvi
vzorku, dosahuje mikrodifrakce lepSich vysledkl co se
tyCe poctu identifikovanych fazi. Cenou jsou vSak vyrazné
delsi nacitaci doby. Prestoze se zda lakavé pouziti klasické
Bragg-Brentanovy geometrie s vyclonénym svazkem i v
ptipadé malych vzorku pro jeji relativné mensi casovou
naro¢nost, bylo prokazano, ze mikrodifrakéni techniku
nenahradi.
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Podékovani

Tato prace vznikla za podpory projektu v ramci
vyzkumného programu ,, Bezpecnostni vyzkum - Testovani
moznosti pouziti a vytvoreni metodickych postupii pro
praskovou rentgenovou mikrodifrakci jako komplemen-
tarni metody k tradicnim mikroanalytickym postupiim ve

Tabulka 1. Vysledky vyhodnoceni mikrodifrakénich a
makrodifrakénich zaznamu série forenznich vzorki. Ve vsech
zaznamech se vyskytuji navic difrakce kovového hliniku (nosice
vzorku).

Vz. Mikrodifrakce Makrodifrakce

13 amorfni faze, amorfni faze,
neident. kryst. pfimés neident. kryst. pfimés
Mg-chlorit >

21 muskovit, Mg-chlorit + willemit
primési: kiemen (?), + kfemen
willemit (?)
kiemen,
chlorit > muskovit .

23 . kiemen + chlorit
+ dalsi fylosilikat
(mastek?)
sadrovec (92 %), .

2188 Kiemen (8%) sadrovec

forensni oblasti“¢. VD20062008B11 a Vyzkumného
zameéru MSM0021620855.
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Juraj Cernak

Katedra anorganickej chémie vznikla v roku 1965 rozdele-
nim spolo¢nej Katedry chémie [1]. Vlastné priestory
ziskala rekonstrukciou budovy na Moyzesovej ulici €. 11
v Kosiciach, kam sa pres ahovala v akademickom roku
1966/7 a tu sidli do dnesného dia.

Pociatky pouzivania difrakénych metod studia je
mozné polozi do roku 1971, ked’ sa zacal prednasa
predmet Strukttrna analyza. Tento predmet v tom &ase viac
rokov zabezpeCoval externy ucitel' katedry, eSte stale
aktivny pan prof. Ing. Jan Garaj, DrSc. Neskor v roku 1979
ho v pozicii externého ucitela nahradil pan doc. Ing.
Dunaj-Jurco, CSc., obaja z Katedry anorganickej chémie
CHT STU v Bratislave. Od roku 1982 predmet zabez-
pecovali interni ucitelia katedry, najprv doc. RNDr. Jozef
Chomic, CSc. a o rok neskor ho zacal zabezpecova prof.
RNDr. Juraj Cerndk, CSc., od roku 1998 v spolupréci s
doc. RNDr. Ivanom Potoéndkom, PhD. V roku 2000
k zakladnému predmetu pribudol aj nadstavbovy predmet
ur¢eny predovsetkym pre diplomantov katedry s ndzvom
Vypoctové metddy v Strukturnej analyze, ktoré mali
charakter interaktivneho seminara spojeného s vyuzitim
krystalografického softvéru a pracou na pocitaci. Oba tieto
predmety sa vyucuju doteraz.

Experimentalne vybavenie vzhl'adom na jeho finan-
¢ni narocnos bolo dlhodobo na katedre skromné.
V Laboratoriu Struktirnej analyzy sa nachadzal Standardny
praskovy difraktometer Mikrometa 2 s goniometrom GON
3, ktory umoznil osvoji si experimentalnu pracu spojent
s rtg. difrakciou. Pristroj sa vyuzival hlavne na stanovenie
fazovej identity medziproduktov a kone¢nych produktov
termického rozkladu.

Neskor k tejto Mikromete v roku 1978 pribudol druhy
vysokonapd ovy zdroj s rtg. lampou, na ktory sa ako
nadstavba pouzil Weissenbergov goniometer. Tento sa
vyuzival na overenie monokrystalového charakteru pripra-
venych krystalov a ziskanie predbeznych kryStalografic-
kych udajov studovanych krystalov (mriezkové parametre,
priestorova grupa, spresnenie vzorcovej jednotky). S tym
suvisela aj prevadzka tmavej komory, v ktorej sa
spracovavali exponované filmy (z finanénych dévodov sa
pouzivali filmy pre lekarske ucely). Takto Studované
krystaly sa spociatku odosielali na zber dat (intenzit) na
difraktometer Syntex P21 na Katedre anorganickej chémie
Chemickotechnologickej fakulty STU v Bratislave, alebo
sa snimkovanie realizovalo na zahrani¢nych pracoviskach
v ramci vedeckej spoluprace. Prvou takto Studovanou
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latkou bola komplexna zli¢enina [Zn(en);][Ni(CN),]-H,O
[2]. Namerané data sa nakoniec spracovavali, teda rieSenie
Struktury a jej upresiiovanie sa realizovalo na pocitacoch
najprv v Bratislave, neskor od roku 1980 aj v Kosiciach na
po¢itatoch SMEP na UPJS, resp. EC 1045 na TU
v Kosiciach po prislusnej implementécii krystalografic-
kého softvéru. Podmienky na pouzivanie krysStalografic-
kého softvéru sa vyrazne zlepsili po nastupe éry PC
pocitacov. Uvedené prinieslo implementaciu sady krysta-
lografickych programov SHELX do kazdého PC a on-line
pristup do Cambridgskej krystalografickej databazy (od
roku 2001).

Metddy Struktirnej analyzy sa hojne vyuzivali aj
v pedagogickom procese pri vypracovani diplomovych
prac. V d’alSom obdobi sa postupne zlepSovala know-how
zamestnancov katedry, ked’ viaceri absolvovali zahrani¢né
Studijné pobyty, pocas ktorych sa zdokonalili v pouzivani
difrakénych metod a pocas ktorych sa merali difrakéné
data. Rozvinula sa aj vedecka spolupraca, najma s partner-
skou Katedrou anorganickej chémie CHTF STU
v Bratislave (doc. Ing. M. Dunaj-Jurco, CSc.), ako aj
dal§imi pracoviskami: KACH MU v Brne (prof. Z. Zak),
s FZU AVCR v Prahe (Dr. Petti¢ek, Dr. Dusek), s Uni-
verzitami v Poitiers (prof. C. Kappenstein), Parme (prof. P.
Domiano), MLU Halle (prof. Steinborn) s Karlovou
univerzitou v Prahe (Dr. 1. Cisafovd), s Univerzitou
v Gainesville, Florida (Dr. K. Abboud), s Palackého
Univerzitou v Olomouci (prof. Z. Travnicek), s Philipps-
Universitdt v Marburgu (prof. W. Massa, Dr. K. Harms),
s Universidad de Zaragoza (prof. L.R. Falvello) a d’al$imi.
V spolupraci s tymito pracoviskami sa publikovalo podla
vysledkov reserSe v databaze WoK vyse 100 pévodnych
vedeckych prac v karentovanych ¢asopisoch, v ktorych sa
prezentovali vysledky Struktirnych analyz.

Od roku 1998 Katedra ziskala pravo uskuto¢nova
doktorandské stidium. Prakticky kazdy Student dokto-
randského $tadia pouzil vo svoje dizertanej praci rtg.
difrakéné metddy; niektori pouzivali tito metddu
okrajovo, ale vicSina prac bola vyrazne orientovana na

pouzivanie difrakénych metod studia, najmi na kompletné
stanovenie krystadlovej Struktiry na baze monokrystalov.
S vyuzitim difrakénych prac bolo obhajenych 7 dizer-
tanych prac vypracovanych na katedre a v sucasnosti sa
realizuje doktorandské stidium 10 Studentov.

Vyrazna zmena experimentdlneho vybavenia Labo-
ratoria Struktirnej analyzy nastala v roku 2007, ked Dr. V.
Petfi¢ek z Fyzikalniho Gistavu AV CR v Prahe poniikol
star§$i monokrystalovy difraktometer Oxford Diffraction
s CCD detektorom. Po jeho inStalacii, s vyraznou pomocou
Dr. Duseka z toho istého ustavu vyrazne narastol pocet
studovanych krystalov. Metdda Struktirnej analyzy sa stala
Standardnou metédou pouzivanou v ramci magisterskych
a doktorandskych zavere¢nych prac, ako aj pri rieSeni
grantovych projektov zameranych na S$tidium novych
koordina¢nych zlucenin s biologickou aktivitou, nizko-
rozmernych magnetik, mikro- a mezopérovitych latok ako
aj organickych zlucenin. Z personalneho hl'adiska merania
na difraktometri zabezpecuju kolegovia doc. RNDr. Ivan
Potoc¢nak, PhD., RNDr. Juraj Kuchar, PhD. a RNDr. Mar-
tin Vavra, PhD. Uz v tomto roku by sa malo dojs k vyraz-
nému vylepSenie podmienok zberu dat instalaciou chladica
krystalov z prostriedkov Operacného programu Vyskum
a veda, ¢im by sa umoznilo §tadium pri nizkych teplotach a
roz§iril diapazén Studovanych latok o tie, ktoré pri
laboratornej teplote st nestale.
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